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Vorrede, 



Das vorliegende Buch erschien zuerst unter dem 
Titel: „Practische Übungen in der chemischen Analyse*'. 
Ich glaubte ihm in dieser zweiten, wesentlich umgearbei- 
teten Auflage den anderen, wenn auch etwas anmaslichen, 
doch Inhalt und Zweck richtiger bezeichnenden Titel ge- 
ben zu müssen. Es ist zunächst für das hiesige Labora- 
torium bestimmt, für dessen geübtere Abtheilungen es mir 
Bedürfniss war. Es liegt ihm die Ansicht zu Grund, dass 
es gewiss für die meisten Köpfe leichter ist, von einem 
bestimmten Falle aus zu einer klaren Einsicht allgemeiner 
Verhältnisse und Regeln zu gelangen, als umgekehrt sich 
nach allgemeinen Regeln in speciellen Fällen zurecht zu 
finden. Es ist dabei die Absicht gewesen, das Buch so 
einzurichten, dass es dem Studirenden zu denken, dem Leh- 
rer zu erklären genug übrig lässt. Dem letzteren ist es 
auch überlassen, da wo es von Interesse ist, anzugeben, 
von wem einzelne Methoden herrühren und welche von 
mehreren nach seiner Ansicht die beste ist. Dass die Bei- 
spiele nicht überall in systematischer Ordnung stehen, möge 
man entschuldigen, es kommt am Ende hier wenig darauf 
an, zumal Inhalts- Verzeichniss und alphabetisches Register 
das Aufsuchen leicht machen werden. 

Göttingen im Mai 1861. 
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1. Chlornatrium. 

NaCl. 

Vollkommen reines, krystallisirtes Kochsalz wird, zur 
Entfernung des eingeschlossenen Wassers, stark erhitzt, ge- 
wogen, in Wasser gelöst, die Lösung mit Salpetersäure et- 
was sauer gemacht, erwärmt und das Chlor, unter starkem 
Umrühren der Flilssigkeit, durch salpetersaures Silberoxyd 
gefällt. Nachdem sich das Chlorsilber vollständig abgesetzt 
und die Flüssigkeit sich vollständig geklärt hat, wird es 
abfiltrirt und anfangs, damit es nicht milchig durchläuft, 
mit heissem salpetersäurehaltigem Wasser, zuletzt mit rei- 
nem Wasser möglichst vorm Licht geschützt ausgewaschen. 
Nachdem es vollständig getrocknet ist, wird es so viel wie 
möglich vom Filtrum abgelöst und in einem gewogenen Por- 
zollantiegel über der Spirituslampe geschmolzen. Alsdann 
wird das Filtrum für sich vollständig verbrannt, die Asche 
auf das erkaltete Chlorsilber gelegt, zur Oxydation des re- 
ducirten Silbers mit einigen Tropfen Salpetersäure erwärmt, 
dann einige Tropfen Salzsäure zngcmischt, abgedampft und 
wieder bis zum Schmelzen des Chlorsilbers erhitzt und nach 
dem Erkalten gewogen. 

Zur Bestimmung des Natriums wird eine andere abge- 
wogene Menge Chlornatrium in einem gewogenen Platintie- 
gel allmälig mit concentrirter Schwefelsäure übergössen, spä* 
ter damit erwärmt, bis alles Chlor als Salzsäure ausgetrie- 
ben ist, darauf die überschüssige Schwefelsäure vorsichtig 
abgeraucht und das zurückbleibende schwefelsaure Natron 
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zuletzt bis zum Glühen erhitzt, indem man , zur Zerstörung 
von saurem Salz, ein Stück kohlensaures Ammoniak in den 
Tiegel hält. Aus dem Gewicht des schwefelsauren Natrons 
wird das des Natriums berechnet. 



2. Chlorsilber. 
Ag€l. 

Zur Ausmittelung der Zusammensetzung des Chlorsilbers 
löst man eine abgewogene Menge reinen Silbers in verdünn- 
ter Salpetersäure, fallt die Lösung mit verdünnter Chlor- 
wasserstoffsäure und behandelt das gefällte Chlorsilber wie 
in Nr. 1. 

Oder man erhitzt eine abgewogene Menge geschmolze- 
nen Chlorsilbers in einer Kugelröhre über der Spirituslampe 
in einem Strom von Wasserstoffgas bis zur vollständigen 
Keduction und wägt das zurückbleibende Silber. 



3. Schwefelsaures Natron. 

. ••• 

NaS 4- 10 aq. 

Zur Bestimmung des Wassergehaltes wird eine abgewo- 
gene Menge des Salzes in einem Platintiegel vorsichtig und 
allmälig bis zur Verflüchtigung allen Wassers, zuletzt bis 
zum Glühen, erhitzt. 

Zur Bestimmung der Schwefelsäure wird das Salz in 
Wasser gelöst und durch Chlorbarium gefallt. Die Flüssig- 
keit wird dann erwärmt und darf nicht eher filtrirt werden, 
als bis sich der schwefelsaure Baryt vollständig abgesetzt 
hat. Man giesst sie dann ohne den Niederschlag von die- 
sem klar ab auf das Filtrum, vermischt letzteren mit heissem 
Wasser, lässt ihn wieder absetzen, flltrirt die Flüssigkeit 
davon ab und behandelt ihn, ehe er auf das Filtrum ge- 
geben wird, noch ein oder einige Mal auf dieselbe Weise, 




nm BQ verhüten, dass er nicht theilveise durch das Filtrum 

gehe. Naclidem er vollstttndig' avisge waschen isit, wird er 
gelrockDet, bö viel wie möglich vom Filtrum Bbgelöst, die- 
ses vollatändig verbrannt und der Niederschlag dann geglüht 
uüd gewogen. Der Natrongehalt folgt aus der Gewichts- 
differenz. 



4. Weinsaures Kali-Nalron '). 

Seignettesalz, KTr + NaTr + 8ac|, 
Die Bestimmung des Wassergehaltes erfordert längere 
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Noch unter 100° schmilzt das Salz 
äS in's Sieden, aber erst bis zu aiö** 
i Wastser. 

der Basen wird das Salz geglüht, 
e die Alkalien durch verdünnte Salz- 
1 abfiltrirto Losung zur Trockne ver- 
Chlorüre in einem bedeckten 
schwachen Glühen erhitzl und gewo- 
) in wenigem Wasser aufgelöst und zu 



der Lösung ein Überschüss einer müsig concentrirten Lö- 
sung von Flatinchiorid getropft. Die Lösung wird dann 
mit dem Niederschlage im Wasaerhade zur Trockne ver- 
dunstet, die Masse mil Alkohol übergössen und nach mehr- 
stündiger Maceration das Kalium platinchlorid auf einem bei 
100" getrockneten und gewogenen Filtrum abfihrirt. Die 
ablaufende Lösung, welche das Natriumplalinclilorid enthalt, 
muss noch stark gelb gefärbt sein. Nach dem Auswaschen 
mit Alkobol nnd Trocknen bei 100" wird das Salz ge- 
wogen. 

Die, Menge des Chlornalriunis findet man durch Abzie- 
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bm^ der Grewichtsmenge des Chlorkalinms von dem ^tun- 
sen Gewicht des nrsprünglicheD GemeDges. Sicherer ist es 
mber zur Controle die Menge des ChloraatriuiDS direct zq 
bestimmen, dadurch dass man die abfiltrirte Losung vor- 
sicbtig ZOT Trockne verdunstet und die Masse in einem bc> 
deckten Platintiegel zum starken Glühen erhitzt, welches 
man, zur sicheren Zersetzung des Platinchlorids, wiederholt, 
nachdem man auf die Masse einige Krjstalle von Oxalsäure 
gelegt hat. Nach dem Erkalten wird das Chlornatrium mit 
Wasser ausgezogen. 

Hat man, wie es häufig in anderen Fallen vorkommt, 
die beiden Alkalien als schwefelsaure Salze und, wie ge- 
wöhnlich, mit überschüssiger Säure, so wird die Lösung 
und die meiste überschüssige Säure vorsichtig abgedampft 
und die Salzmasse in einem bedeckten Platintiegel zum 
Glühen erhitzt, während man wiederholt ein Stückchen koh- 
lensaures Ammoniak in denselben hält. Hierauf wird das 
gemeinschaftliche Gewicht der beiden so erhaltenen neutra- 
len Salze bestimmt. 

Um sie in Chlorüre zu verwandeln, wird die Masse mit 
etwas Wasser benetzt, mit reinem Salmiak vermischt und 
im bedeckten Tiegel bis zur Verflüchtigung des überschüs- 
sigen Salmiaks erhitzt, was so oft wiederholt wird, bis das 
Gewicht constant bleibt, worauf die Chlorüre durch Platin- 
chlorid getrennt werden. 

Oder man fällt die Lösung der schwefelsauren Salze mit 
einer Lösung von reinem essigsauren Baryt, filtrirt den 
Niederschlag ab, verdunstet die Lösung zur Trockne und 
erhitzt den Bückstand zum Glühen. Aus der verkohlten 
Masse werden die Alkalien mit Wasser als kohlensaure 
Salze ausgezogen und dann durch Salzsäure in Chlorüre 
verwandelt. 




1 den Tiegel 



1 Wasser gelöst 
] gcfiilU (sieha 
1 und geglühten 
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5. Schwerelsaures Ammoniumoxyd-Natpon *). 

NaS + 91B+S+ 4aq. 

Zur Bestimmung des Natrongehalfea wird eine bei 50" 
gotrockiietc und abgewogene Menge des Salzes im Platin- 
tiegel allmälig und varsicLtig bis zum Glühen erhitzt und 
dabei zuletzt, zur EDtfernung aller überschüssigen Subwe- 
felsäure, ein Stück kohlensaures Ämmou 
gebalten. Aus dem crbBllcnea scbwefcls 
der Nattongehalt bereebnet. 

Zur Bestimmung der SchwefelsHure 
abgewogene Menge des Salzes i« warm 
und die Schwefelsäure durch Cblorbari 
Nr. 3), Aus dem abfijtrirten , gewaschei 
schwefelsauren Baryt wird der Schwefelsäuregcbalt berechnet. 

Um die Menge des Ammoniaks zu bestimmen , kann 
man auf zweierlei Weise verfahren, 

a. Das gewogene Salz wird in der kleinsten erforder- 
lichen Menge Wassers aufgelöst und die Lösung mit einem 
Überschuss einer Lösung von Piatinchlorid in Alkohol Tcr- 
miacht. Hierdurch wird das Ammoniak als Ammoniumpla- 
tincblorid gefüllt. Nachdem es sich vollstäudig abgesetzt 
bat, wird es abfiltrirt, mit Alkohol gewaschen, getrocknet 
und vorsichtig geglüht (s. p. 4). Aus der zurückbleibenden 
Menge von Platin wird die des Ammouiumoxyds berecbnul. 
Um sicher zu sein, dass das Platin nicht, gofiillt durch dun 
Alkohl, schwefelsaures Natron oder Chlornatrium enthalte, 
wäscht man es mit Wasser aus und wägt es noch einmal. 

b. Ans dem abgewogenen Salz wii'd der Ammoniak- 
gebalt durch Dcstillalion mit niKsig concentrirter Natron- 
lauge entwickelt und an Salzsäure gebunden. Es geschieht 
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diess in einem kleinen Kolben. Tenehen mit einer Elisen 
röhre, durch welche die XatronUnge eingegossen wird. 
verbunden mit einem langen Kahlxohr, dessen Hade io 
mäsig starke Salzsäore raccL*. Man erhalt die Flös^tzkeit 
so lange im Sieden, bL§ die Haifce daron abdestiilirt ist. 
Die salmiakhaltige .SalzsÜnre wird dann in einem gewoge- 
nen Gefässe im Waaserbade ror^ichtig zur Trockne verdim- 
stet und der Salmiak ^ewo^«n. oder er wird in Ammoniizin> 
platinchlorid verwandelt nnd dieses wie oben behandelt. 

Nach der Bestimmung des Natrons, des Ammoniaks und 
der Schwefelsäure ergibt sich der Wassergehalt ans der I>if> 
ferenz. Indessen kann er anch dadurch controlirt werden, 
dass man das pnlver förmige abgewogene Salz mit einem 
Überschuss von frisch gebrannter, wasser- und kohlensaure- 
freier Kalkerde im Platintiegel mengt, mit einer La^ Kalk 
bedeckt, das Ganze wägt und über der Spirituslampe sam 
stärksten Glühen erhitzt. Der Gewichtsverlust drückt die 
gemeinschaftliche Gewichtsmenge von entwichenem Ammo- 
niak und Wasser aus. 



6. Scbwefelsanre Kali - Magnesia *] , 

Kä + ilgS + 6aq. 

Bei 133^ verliert das Salz alles Wasser. 

Die Menge der Schwefelsäure wird durch Fällung mit 
Chlorbarium bestimmt, siehe Nr. 3. 

Zur Bestimmung der Magnesia wird eine andere abge- 
wogene Quantität des Salzes in Wasser gelöst, mit Salmiak 
und darauf mit kaostischem Ammoniak vermischt und die 
Magnesia durch pho<phorsanres Natron als phosphorsanre 
Ammoniak-Magnesia gefällt« Erst nach 12 Stunden hat sich 



*) iA^tki krj§t$llmn 10 erkalten doreh Vermischen einer 
dend genittiiftea Uhpoaf ton 1 Tk. scbwefelsanrem Kali mit einer 
gesittfgfen \Mnm% ftm l(Tli« Bitlersalz. 




iederscIlUg ganz ausgeschieden und erst danu wird 
6r abfiltrirt. Er wird mit Pinem Ge-niiach von 3 Theilen 
Wasser and 1 Theil kauatisclieni Ammoniak, worin er ganz 
nnlöslicli ist, ausgewaschen. Nach dem Trocknen wird ur 
geglüht und dadurch in Mg^P verwandelt. 

Der Kaligehalt folgt aus der Gewichts-Differenz. 

Will man ihn direct beslimmen, wie es in vielen ande- 
ren FftUeu, namenllich hei Mineral- Analysen, nothwendig 
ist, so wird das Salz in Wasser gelöst und Schwefels (iure 
und Magnesia mit einer heiss gesättigten Lösung von Ba- 
rythydrat ansgefiillt. Aus der von dem Niederachlage ab- 
fillrirten Lösung wird der überschüssige Baryt durch ein 
Gemisch von kohlensnurem und kaustischem Ammoniak ge- 
fällt, die ahfiltrirte Lösung mit Salzsäure gesfittigt, abge- 
dampft, das Cblorkalium schwach geglüht und gewogen. 



Waren Kali und Natron vorhanden, 
1 Nr, 4 getrennt. 



I werden i 



Aus dem gefällten Gemenge von scUwefelsaurem Baryt 
und Magnesia wird letztere mit verdüunter Schwefelsäure 
ausgezogen und wie oben gefüllt und bestimmt. 

Eine andere Methode besteht darin , dass man die Lö- 
sung des schwefelsauren Magnesia-Alkalis mit frisch gefSll- 
tem kohlensaurem Baryt vermischt und Ifingere Zeit gewa- 
schenes Kohlensfinregas hindurchleitet. Der entstandene 
schwefelsaure Baryt wird abfillriit. die Flüssigkeit zurlVockne 
verdunstet und die Masse ualie zum Glfihcn erhitzt. Sie 
ist nun ein Gemenge von kohlensaurem Baryt , Magnesia 
und kohlensaurem Alkali, welches letztere mit Wasser aus- 
gezogen und, in Chlorür verwandelt, gewogen wird. 









4. 4r£,jiu«:i. 4u« rifkes I-•^? 
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40 Theile lÖg'P gibt, nur 88,3 Procent wirkliche» Bitter- 
salz und 11,7 Procent Glaubersalz enlhallen. 

Um qualitHtiv Bittersale aof Glaubersaiz zu prüfen, 
vermiscbt man das Salz mit Kob!enpu!ver, trocknet ett ein 
und erhitzt die Kasse in einem Tiegel zum starken Glühen. 
Enthielt es scbwefelsaures Natron, so zieht nun Wasser 
aus der erkalteten Masse Schwefelualrium aus, welches mit 
SalasäurcSchwefulwasserstoffentwicktlt und Kochsalz bildet. 

Oder man fällt die Aufltisung des zu prlifeudeii Salzes 
mit beiss gesättigtem Barytwasser, filtrirt und föllt aus der 
LüBung den ([berscblissißen Baryt mit etnem Gemisebe von 
koblensaurem und kaustischem Ammoniak, filtrirt uud ver- 
dunstet, worauf kobleusaures Natron Kurückbleibt, wenn dnn 
Salz Glaubersalz eotkielt. 



9. Phosphorsaures Ammonium -Nalron '). 
NaWÖ+H + P + 8 aq. 

Eine abgewogene Menge des Salzes wird im Flalinlie- 
gel allmälig und vorsichtig zuletzt bis zum Glühen und 
blasenfreien Schmelzen des Salzes erhitzt. Hierdurch wei- 
den Ammoniak und Wasser ausgetrieben , deren gemein- 
schaftlicbe Menge durch den Gewichtsverlust ausgedrückt 
wird. Der geschmolzene Rückstand ist NaP. 

Die Bestimmung des Ammoniaks geschiebt mit einer 
anderen Menge des Salzes wie in Kr. &. 

Um die Pbosphors-fiure zu bestimman wird das Salz in 
Wasser gelöst, mit etwas Salmiaklösuug und kaustischem 
Ammoniak verraischt und mit einer Lösung von schwefi-l- 
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saurer Magnesia gefallt, indem mau den Niederschlag gauz 
so wie in Nr. 6 behandelt. 

Zur directen Bestimmung des Natrons wird eine abge- 
wogene Menge des Salzes in Wasser gelöst und die Phos- 
phorsänre durch essigsaures Bleioxyd ausgefallt. Aus der 
davon abfiltriiten Flüssigkeit wird das überschüssige Blei- 
oxyd durch ein Gemische von kohlensaurem und kausti- 
schem Ammoniak gefällt, die Flüssigkeit zum Sieden er- 
hitzt, filtrirt, zur Trockne verdunstet und die zurückblei- 
benden essigsauren Salze so lange unter Luftzutritt geglüht, 
bis das kohlensaure Natron farblos geworden ist. . 

Das phosphorsaure Bleioxyd könnte man, zu einer con- 
trolirenden Phosphorsäure-Bestimmung, durch Erhitzen mit 
verdünnter Schwefelsäure zersetzen , die Phosphorsäure ab- 
filtriren und wie oben durch schwefelsaure Magnesia fällen. 



1 0. Phosphorsaure Ammoniumoxyd - Magnesia *) , 

PfS*Mg''^ + P+12aq. 

Durch Glühen wird das Salz in Mg^P verwandelt. 

Zur Bestimmung des Ammoniakgehaltes wird es in der 
kleinsten erforderlichen Menge Salzsäure aufgelöst, die Lö- 
sung mit Platinchlorid und Alkohol versetzt und der Pla- 
tinsalmiak wie in Nr. 5 behandelt. 

Um Phosphorsäure und Magnesia zu trennen und zu 
bestimmen wird das geglühte Salz mit dem vierfachen Ge- 
wicht von kohlensaurem Natron -Kali**) im Platintiegel über 
der Spirituslampe zusammengeschmolzen. Die Masse wird 

*) Zu erhalten durch Fällung einer mit viel Salmiak versetzten 
Bittersalz -Lösung mit pbosphorsaurem Nalron und Auswaschen 
des Niederschlags mit verdünntem Ammoniak. 

**) Bestehend aus gleichen At. KG und NaC oder 13 Theilen 
Kali- und 10 Th. Natronsalz. Ist au£h leicht zu erhalten durch 
Glühen von kalkfreiero Seignettesalz, Auslaugen und Abdampfen 
zur Trockne. 



[ 



mit Wasser ausgelangt, die ziiriickbloibemle Maguosia go- 
waschen, geglüht und gewogen. 

Die alltalJsciiB Lösung wird mit Essigsäure gesättigt und 
die PhosphorBüuro durch essigsaures Bleioxyd gefSllt. Dur 
Niederschlag wird abfiltrirt, ausgewaatben , getrocknet, so 
viel wie möglich vom Filtrnra abgelöst, dieses im Por^cl- 
lantiegel verbrannt und der Niederschlag dann schwach 
darin geglüht und gewogen. Da seine Zusammensetzung 
variirt, so kann die Ph de phorsäure- Menge nicht daraus be- 
rechnet worden. Er wird daher in verdünnter warmer Sal- 
petersäure gelöst und das Bleiosyd durch Schwefelsäure 
gefällt, indem man alsdann, um es völlig ansznfallen, Alko- 
hol zumischt. 

Das schwefelsaure Bleioxyd wird abfiltrirt, gewaschen, 
geglüht und gewogen. Aus seiner Menge wird die der 
Phosphorsäure berechnet. 

Auch kann man das Ammoniak-Magnesiasalz in Essig- 
säure lösen , die Phosphorsäure durch essigsaures Bleioxyd 
fällen, aus der vom NicdcrscLlage abfiltrirten Lösung das 
überschüssige Bleiosyd mit einem Gemische von kauBtischem 
und k oh lenBaurem Ammoniak niederschlagen, erwärmen und 
fikriren. Die Flüssigkeit, welche essigsaure Magnesia ent- 
hält, wird abgedampft und der Rückstand geglJlht, bis die 
Magnesia rein weiss geworden ist. 

Eine andere Methode, Phosphorsäure und Magnesia zu 
trennen, besteht darin, dass man das geglühte Salz in wenig 
Salzsäure löst, zur Umwandlung der Phosphorsäure längere 
Zeit kocht, mit einer Auflösung von Eisenchlorid und dann 
mit einem Ueberochuss von essigsaurem Ammoniak versetzt 
und nochmals zum Sieden erhitzt. Hierdurch wird alle 
Phospborsänre mit allem Eisen gefällt und die Magnesia 
bleibt gelöst. Die abfiltrirte Flüssigkeit wird zur Trockne 
verdunstet, bis zur Vertreibung der Ammoniaksalze erhitzt 
und die rückständige Masse dann mit ächwefelsäure benetzt, 
um sc hwel'el saure Magnesia zu bilden. Die überschüssige 
Säure wird verdampft und das zurückbleibende Salz gelinde 
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geglüht, ans dessen Menge die der Magnesia und folglich 
die der Phospborsäure berechnet wird. 



11. Die Chlorüre von Knlium, Natrium und 

Magnesium. 

Bei der Analyse von Mineralien, die durch Salzsäure 
anfschli essbar sind, erhält man häufig nach Abscheidang 
der anderen Bestandtheile ein Gemenge der oben genannten 
Chlorüre. Die Lösung, wenn sie, wie gewöhnlich, Ammo- 
niaksalze enthält, wird zur Trockne verdunstet und die 
Masse zur Verflüchtigung der letzteren im Platintiegel ge- 
linde geglüht. Magnesia und Alkalien werden dann nach 
einer der folgenden Methoden getrennt: 

1. Die Masse wird mit einer concentrirten Lösung von 
kohlensaurem Ammoniak benetzt, wieder zur Trockne ver- 
dunstet und zum Glühen erhitzt, während dessen man in 
den Tiegel mit aufgehaltenem Deckel ein Stück kohlensau- 
res Ammoniak hält. Dieses wird öfters wiederholt, bis das 
Gewicht constant bleibt. Man hat dann ein Gemenge von 
Magnesia und Chloralkali , ans dem letzteres durch Wasser 
aasgezogen wird. Diese Trennnngsmethode gelingt um so 
schwieriger^ je mehr Chloralkalien vorhanden sind. 

2. Das Gemenge der drei Chlorüre wird im Platintie- 
gel mit etwas Wasser und reinem, fein geriebenem Queck- 
silberoxjd vermischt, digerirt, eingetrocknet und bedeckt 
geglüht, wobei allein das Chlormagnesinm zersetzt und in 
Magnesia verwandelt wird. 

3. Die Chlorüre werden in wenigem Wasser gelöst 
und die Lösung längere Zeit mit frisch gefälltem kohlen- 
saurem Silberoxjd gekocht, wodurch allein das Chlormagne- 
sinm zersetzt wird. Der Niederschlag wird abfiltrirt, gewa- 
schen und die gefällte kohlensaure Magnesia durch ver- 
dünnte Salzsäure ausgezogen. 

4. Die Lösung det Basen wird mit etwas Salmiak oud 
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mit Ammoniak im üeberscbnss versetzt und die Magnesia 
dann dnrch pbosphorsanres Ammoniak gefällt (s. Nr. 6). 
Ans der abfiltrirten Lösnng wird das Ammoniak abgcdon- 
stet und die Pbospborsäure des tiberscbtissig zugesetzten 
Salzes dann dnreb essigsaures Bleiozyd als eine Verbindung 
von pbospborsaurem Bleioxyd und Cblorblei ausgefüllt. Das 
überschüssige Bleioxyd wird durch ein Gemische von koh- 
lensaurem und kaustischem Ammoniak gefällt, die Flüssig- 
keit digerirt und der Niederschlag abfiltrirt Die Alkalien 
werden dann durch Abdampfen erhalten. 

5. Die Chlorüre werden mit, ungefähr dem Gfachen 
Gewicht Salpetersäure erwärmt und dadurch in salpeter- 
saure Salze verwandelt. Die Lösung wird abgedampft und 
die Salze, unter wiederholtem Befeuchten, mit krystallisir- 
ter Oxalsäure erwärmt, wodurch alle Salpetersäure zer- 
stört wird. Die kohlensauren Alkalien werden dann durch 
Wasser von der Magnesia getrennt. 

6. Die Magnesia wird durch ein Gemische von Am- 
monium - Sesquicarbonat und kaustischem Ammoniak gefällt 
und mit demselben ausgewaschen. Bei Anwesenheit von 
Kalisalz enthält der Niederschlag ein wenig Kali , nach dem 
Glühen durch Wasser ausziehbar. 

7. Sind die drei Basen an Schwefelsäure gebunden, 
so verfährt man wie in Nr. 4, oder man wägt sie nach dem 
Glühen zusammen, löst sie in wenigem Wasser, wägt die 
Lösnng, giesst ungefähr die Hälfte davon ab, wägt den 
Rest. Aus der einen Hälfte wird die Magnesia durch Am- 
moniak und phosphorsaures Natron, aus der anderen das 
Kali durch Platinchlorid gefällt. 



12. Bitterspath und Dolomit*]^ 

CaC + MgC. 
Das bei 100^ getrocknete Mineral wird in verdünnter 



*j Diese und andere zu Analysen dienende Mineralien sind im 
Rheinischen Mineralicn-Coroploir zu Bonn billig zu haben. 
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Salpetersäure aufgelöst, die Lösung zuletzt, zur Oxydation 
von etwa vorhandenem Eisenoxydul, erhitzt, mit Ammoniak 
neutralisirt so lange zum Sieden erhitzt , als noch Ammo- 
niak zu riechen ist, und ein etwa entstandner Niederscblag 
von Eisenoxyd abfiltrirt. Alsdann wird der Kalk durch 
oxalsaures Ammoniak gefällt. 

Nachdem sich der Niederscblag unter gelinder Digestion 
vollständig abgesetzt bat, wird er abfiltrirt, gewaschen, ge- 
trocknet, geglüht, mit kohlensaurem Ammoniak benetzt, ein- 
getrocknet und wieder gelinde geglüht. Er wird dann als 
kohlensaurer Kalk gewogen. Oder er wird mit concentrir- 
ter Schwefelsäure benetzt, die überschüssige Säure abge- 
raucht, geglüht und als schwefelsaurer Kalk gewogen. 

'Nachdem die abfiltrirte Flüssigkeit mit überschüssigem 
Ammoniak versetzt worden ist, wird die Magnesia durch 
phosphorsaures Natron gefallt und der Niederschlag wie in 
Nr. 6 behandelt. 

Die Kohlensäuremenge im Mineral ergibt sich aus dem 
Verlust. Vermittelst des zur quantitativen Kohlensäure-Be- 
stimmung eingerichteten Apparates könnte sie direet be- 
stimmt werden. 



13. Knochenerde, 

Ca5p mit Mgsp und CaC. 

Weiss gebrannte Knochenmasse wird in verdünnter Sal- 
petersäure gelöst , die Lösung zur Austreibung aller Koh- 
lensäure digerirt und phosphorsaurer Kalk und Magnesia 
durch Ammoniak gefällt. Nachdem sich der Niederschlag 
abgesetzt hat, wird die Flüssigkeit, welche den an Kohlen- 
säure gebunden gewesenen Kalk enthält, rasch abfiltrirt und 
der Niederschlag mit ammoniakhaltigem Wasser vollständig 
ausgewaschen. 

Aus der Flüssigkeit wird der Kalk durch oxalsaures 
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Ammoniak gefüllt und der Niederschlag wie in Nr. 12 
bebandelt. 

Der Niederschlag von phospborsaurem Kalk und Magne- 
sia wird in der kleinsten Menge Salzsäure aufgelöst nnd 
der Kalk durch neutrales oxalsaurcs Kali gefallt. Man 
lässt den Niederschlag unter gelinder Digestion sich ab- 
setzen und neutralisirt dann die darüber stehende klare Flüs- 
sigkeit vorsichtig mit kohlensaurem Kali, um den in der 
frei gewordenen Oxalsäure aufgelösten Oxalsäuren Kalk zu 
fallen, der erst, nachdem er sich ganz abgesetzt hat, abfil- 
trirt werden darf. Aus der vom Niederschlage abfiltrirten 
Flüssigkeit , welche alle Phosphorsäure und die Magnesia ' 
enthält, wird letztere durch Ammoniak als phosphorsanre 
Ammoniak - Magnesia gefällt und der Niederschlag wie in 
Nr. 6 behandelt. 

Aus der von diesem Niederschlag abfiltrirten Flüssigkeit, 
die freies Ammoniak enthalten muss, wird die Phosphor- 
säure durch schwefelsaure Magnesia gefällt. 

Der sehr kleine Gehalt an Fluorcalcium in den Kno- 
chen kann nur qualitativ nachgewiesen werden in dem 
Ammoniak -Niederschlag aus der Lösung der Knochenerde 
in Salpetersäure. 

Die Knochenerde kann auch auf die Weise analysirt 
werden, dass man sie, sehr fein gerieben, mit überschüssi- 
ger verdünnter Schwefelsäure längere Zeit bis nahe zum 
Sieden erhitzt, dann das meiste Wasser verdunstet und die 
Masse mit dem doppelten Volum absoluten Alkohols ver- 
mischt, welcher die Phosphorsäure auflöst. Die Masse wird 
filtrirt und die schwefelsauren Salze mit Alkohol gewaschen. 
Aus diesen zieht man dann mit Wasser die schwefelsaure 
Magnesia und einen Theil des schwefelsauren Kalks aus 
und trennt diese dann wie in Nr. 12. Der ungelöst blei- 
bende schwefelsaure Kalk wird geglüht und gewogen. Die 
Phosphorsäure Lösung wird mit Wasser vermischt, der Al- 
kohol abgedampft und die Phosphorsäure dann wie oben 
durch schwefelsaure Magnesia und Ammoniak gefällt. 
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Eioe dritte Methode, die tich auf die Unlöslichkeit de« 
ph(Miphor«aiiren Z'mnoxjdn in Balpetersänre gründet, ist fol- 
gende: Die abgewogene KnoehenmaRse wird mit der mehr- 
fachen, genau abgewogenen Gewicbtsmenge reinen Zidd« 
(Stanniol«) in einem Kolben in mäsig starker Salpeter- 
säure aufgelöst, die T>>sung zum Sieden erhitzt, verdfiont 
und das Zinnoxyd, welches alle Pbosphorsäure aufgenommen 
hat, abfiltrirt, gewaschen, getrocknet, geglüht und gewogen. 
Was es mehr wiegt, als das aus der angewandten Zinn- 
menge entstehende Zinnoxyd nach der Rechnung wiegen 
mtisste, ist Phosphorsäure* Die Trennung des in der Lfö- 
sung enthaltenen Kalks und der Magnesia geschieht wie 
in Nr« 12* 

Eine vierte Methode, Überhaupt anwendbar zur Tren- 
nung der Pliosphorsäure von BaHon , besteht darin , äass 
man die Substanz in wenig HaIp(;tcrHäure löst, die Lösung 
mit salpetersauri'm Silberoxyd und hierauf mit kohlensau- 
rem Silberoxyd versetzt und schüttelt, wodurch alle Phos- 
phorsäure an Silberoxyd gebunden und gefällt wird , wäh- 
rend die Basen aufgelöst bleiben und durch Salzsäure vom 
überschüssigen Silber getrennt werden können. 

14* Apatit^ 

«fta't^ + Ca€l foder Ca F). 

Zur Bestimmung des Chlorgehalts wird eine abgewogene 
Menge des unzerriebenen Minerals in verdünnter Salpeter- 
säure gelöst*) und das Chlor durch salpetersaures Silber- 
oxyd gefällt* 

Den kleinen Flnorgehalt in gewissen Apatiten entdeckt 
man auf die Weise, dass man das fein gepulverte Mineral 
in einem IMatintiegel mit concentrirter Schwefelsäure ver- 



A rM.jn.x^ 



*) MMttehttr d«flie Apstii hint«rläMt hierbei eine kleine Menge 
eines kfy»t»\Uni»ehttn Pu\fpr», wiflch^s Krjptolith (phosphorsau- 
res CefOJi/4tfl) Ist* 
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mischt, den Tiegel mit einer Glasplatte bedeckt, die mit 
einer dünnen aufgeachraolzeneii Schicht von Wachs über- 
zogen ist, in die man mit einer Nadel Schriftaüge gezeich- 
net hat, und den Tiegel am Boden mit einer ao kleinen 
Flamme erwärmt, dass das Wachs nicht schmelzen kann. 
War Fluor vorbanden, so findet rasn nach dem Abwischen 
des Wachses die ScLriftztige geätzt. — Die Menge des 
Fluors wird aus dem Verlust bei der ganzen Analyse gefunden. 

Zur Bestimmung der Phosphorsäure und des Kalkes 
können die bei der Knoclieuerde angegebenen Methoden an- 
gewandt werden. AuSBerdom noch folgende: 

Man last das Mineral in einer Schale in Salpetersäure 
auf und gibt so viel reines Quecksilber hinzu, dass nach 
der Sättigung der Säure noch ein Theil ungelöst bleibt. 
Hierauf verdunstet man im Wasserbade Toliständig zur 
Trockne. Biecht sie noch nach Salpetersäure, die votlstän- 
dig entfernt werden muss, so mischt man etwas Wasser 
hinzu und verdunstet von Neuem zur Trockne. Die Masse 
wird mit Wasser übergössen , auf einem mögliebst kleinen 
Filtrum abfiltrirt und der Rtlckstand , der alle Phosphor' 
sänre enthält, ausgewaschen. 

Die Lösung enthält, ausser dem fiberschUssigen Queck- 
silber alle Kalkerdc. Das Quecksilberoxydul wird durch 
Salzsäure ausgefällt. Aus der davon abfillrirten FIßsaigkeit 
füllt man das etwas gebildete Quecksilberoxyd durch Am- 
moniak. Enthält das Mineral Eisen oder andere durch Am 
raoniak füUbare Basen, so bleiben diese, nach dem Gljfhen 
des letzteren Niederschlags zurück. Aus der möglichst 
ohne Luftzutritt und rasch davon abfiltrJrten Flüssigkeit 
wird die Kalkerde durch oxalsaurss Ammoniak gefällt. 

Das Filtrum mit dem abfiltrirten Quecksilber-Rückstand, 
■welcher die Phosphorsäure enthält , wird gut getrocknet, 
der Inhalt in einen Plaliutiegel geschüttet, darin mit koh- 
lensaurem Kali -Natron gemengt, und in eine darin ge- 
machte Vertiefung das zusammengerollte Filtrum gelegt 
und mit Salz bedeckt. Hierauf wird der Tiegel unter einem 



1 
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gut ziehenden Schornstein so lange (aber nicht zum Glühen) 
erhitzt, bis das freie Quecksilber verflüchtigt ist, und dar- 
auf bis zum starken Glühen und Schmelzen der Masse ge- 
bracht. Die Masse wird dann in Wasser gelöst, mit Salz- 
säure übersättigt und die Phosphorsäure durch Ammoniak 
und schwefelsaure Magnesia gefällt. 



15. Schwerspalh, Cöleslin und Gyps, 

BaS, SrS, und CaS + 2aq. 

Durch Glühen erfährt man die Wassermenge des Gypses. 

Das Strontian- und das Kalksalz werden bei längerer 
Berührung mit einer Lösung von kohlensaurem Ammoniak 
schon bei gewöhnlicher Temperatur in kohlensaure Salzo 
verwandelt, schwefelsaurer Baryt aber nicht. Bei Sied- 
hitze oder mit kohlensaurem Natron ist die Zersetzung nicht 
so vollständig. 

Die gemengten Salze müssen sehr fein gerieben und die 
Masse nachher sehr gut mit kaltem Wasser gewaschen wer- 
den. Salpetersäure löst dann das Strontian ^ und das Kalk- 
salz auf mit Hinterlassung des schwefelsauren Baryts. 

Dieser kann nur durch • Schmelzen mit dem 4fachen 
Gewicht kohlensauren Kali -Natrons zersetzt werden. Die 
Masse wird dann mit siedendem Wasser aufgeweicht, der 
kohlensaure Baryt heiss abfiltrirt und mit siedendem Was- 
ser gewaschen. 

Die von den kohlensauren Erden abfiltrirten Lösungen 
werden vorsichtig mit Salzsäure neutralisirt , die Schwefel- 
säure durch Chlorbarium gefällt und mit dem Niederschlage 
verfahren wie in Nr. 3. 

Der kohlensaure Strontian und Kalk werden in ver- 
dünnter Salpetersäure aufgelöst und diese Lösung in einem 
verschlicssbaren Kolben vollständig zur Trockne verdunstet. 
Die Salzmasse wird hierauf mit ungefähr dem doppelten 
Volumen eines Gemisches von gleichem Volumen absoluten 
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Alkohols und Aetbera übergössen und rerscblossen längere 
Zeit unJ unter öfterem Schfittcin, aber ohne Wärme, da- 
mit stehen gclnssea. Das Gcmischo löst allein den sulpe- 
tersaureii Kalk nuf. Die Masac wird ahliitrirt und der 
ungelöst bleibende salpetcrgaure Slrontian mit absolutem 
Alkoliol und wohl bedeckt auBgowaschen. 

Die Alkohollöaung wird mit Wasser verdünnt, der meiste 
Alkohol verdunstet und der Kalk dann wie in Nt. 12 mit 
oxalsaurem Ammoniak gefällt. 

Der Salpetersäure Strontian kann , nach dem Trocknen 
Über inO°, als solcher gewogen oder mit Schwefelsäure in 
schwefelsaures Salz verwandelt werden. 

Hat man kohlensauren Baryt und kohlensauren Slron- 
tian zu trennen, so löst man sie in Salpetersäure, conccn- 
Irirt die Lösung und lä\h den Baryt durch frisch bereitete 
Fluorkieselwasscrstoffsäure, die man mit einem gleichen Vo- 
lumen Alkohol vermischt bat. Das Fluorkieselbarium wird 
auf einem gewogenen Filtrum abfiltrirt, mit schwachem 
Weingeist ausgewaschen und getrocknet. 

Die davon nbfiltrirto Strontianliiaung wird mit Schwe- 
felsäure versetzt, zur Trockne verdunstet, der schwefel- 
snare Strontian geglüht und gewogen. 

Hat man Kalk und Baryt allein 9:u trennen, so wird 
die Lösung bedeutend verdünnt und der Baryt durch Scliwe- 
felsäure, der Kalk, nach dem Xentralisiren mit Ammoniak, 
durch oxalsaurea Ammoniak gefilllt. 

Zur Trennung von Baryt und Strontian kann man auch 
das neutrale chromaaure Kali anwenden, wodurch allein 
der Baryt als cbromsaures Salz gefüllt wird, welches man 
nach dem Auswaschen und Trocknen glliht und wägt. Die 
Lösung der Salze muss aber vollkommen neutralisirt und 
bedeutend verdünnt sein. Der Strontian kann dann durch 
neutrales kohlensaures Ammoniak gefällt werden. 

Aus neutralen Kalkaalzen , mit einer Lösung von arae- 
niger Säure vermischt, wird durch Ammoniak araenigeau- 
rer Kalk gefilllt. In Baryt- und Strontiansalzen entsteht . 
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auf diese Weise kein Niederschlag. Andrerseits wird Stron- 
tian neben Kalk durch die Fällbarkeit mit Gypslösun^ 
entdeckt 



1 6. Thonerde - Alaun, 

kS + ÄlS5 + 24aq. 

Das abgewogene reine Salz wird in Wasser gelöst und 
die Schwefelsäure durch Cblorbarium gefällt (S. Nr. 3). 

Aus der Yom schwefelsauren Baryt abfiltrirten Lösung 
wird die Thonerde nebst dem Überschüssig zugesetzten Ba- 
ryt durch mit Ammoniak neutralisirtes kohlensaures Ammo- 
niak gefällt. Nach längerem Erwärmen wird der Nieder- 
schlag abfiltrirt, die Flüssigkeit abgedampft und die Salz- 
masse bis zur Verflüchtigung des Salmiaks erhitzt. Der 
sehwach geglühte Rückstand ist Chlorkalium. 

Der gemischte Thonerde- Baryt -Niederschlag wird in 
verdünnter Salzsäure gelöst und die Baryterde durch Schwe- 
felsäure gefällt. 

Aus der vom schwefelsauren Baryt abfiltrirten Flüssig- 
keit wird die Thonerde durch kohlensaures Ammoniak oder 
am besten durch Schwefelammonium gefällt, wodurch aie 
vollständiger gefällt wird als durch kaustisches Ammoniak. 

Das gefällte Thonerdehydrat wird vollständig ausgewa- 
schen, am besten mit heissem Wasser, vollständig getrock- 
net und zur Austreibung des Wassers bis zum starken Glü- 
hen erhitzt. 

Der Wassergehalt des Alauns wird durch den Verlust 
ausgedrückt. Man kann ihn auch direct bestimmen durch 
vorsichtiges, sehr langes, zuletzt bis zum schwachen Glü- 
hen gesteigertes Erhitzen. 




1 7. Eisrnoxyd - Ammoniak - Alann *) , 

SH*S-f-Fe5* + 24aq. 

In starker Glühhitze wird das Salz vollsUDdig Eeraetat 
und hinterlässt rehiCB Eisenoxyd. 

Zur Bostimmung des Ammoniaks verföhrt man wie in 
Nr. 5 und zur Bestimmung der Schwefelsäure wie in Nr. 3. 
_AuB einer anderen Menge des in Wasser gelästen Sal- 
zes kani. -las Eisenoxyd, zur Conirole, durct Ammoniak 
gefüllt werden, J>as gefällte Hydrat wird gewaschen, ge- 
trocknet 'und geglüht. 



18. Tilonerde-Chrom -Alaun ' 



l 



Cr) 



KS+. 'S' + 24aq. 

Die Schwerelsänre wird durch Chlorbarium gefallt wie 
in Nr. 3. 

Ana der abfiltrirten Flüssigkeit werden Thonerde , Gbiom- 
oxyd und überschüssiger Baryt durch mit kaustischem ver- 
misclites kohlensaures Ammoniak gefüllt. Erst nach län- 
gerer Digestion wird der Niederschlag abfiltrirt und toII- 
fcommen ausgewaschen. 



*l Man digprirl gpptilrprten Roth— oder BriuDei«rii9teiD rall 
conceatrirtFr Schwereligure , löst das gebildete weisse Bcbwerd- 
saure Sali in Wis^er, mischt ^chwl.'lpltau^el Animonlik hiniu, 
Sitrirt und tässt krysiallJ.ireD. 

"} Man Termischl 3 Th. feingeriebenes zweirach-chroniBaurei 
Klli mit 15 Th Wassfr, miicht illmllig. so ilasa keine Erhiliuo; 
eintritt, I Th. conc. Srbwerelsiiire biniu und [eilet dann In die 
Plü^siglLcit, indem mau EJe von Aussen ■bkühll und nie über 40" 
warm werden lüBst, so llngc schweÜigsaurcB (las bis ait- echwlcb 
.lirnach riecht. Nach einiger Ze>t bilden lich darin Ocls^der tod 
reinem ChronialauD, die tiian für sich nehmen baiia. Die Muller- 
laugu vermischt man mit dem gleichen Volum einer bei in° ge— 
aittiglen Lbsung von Thonerde -Alaun, worauf daun das fe— 
mitohle Salt in hellereu Octaädero ■nachiesst. 
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Die Flüssigkeit davon wird abgedampft, der Salmiak 
verdampft und das zurückbleibende Chlorkalium im bedeck- 
ten Tiegel gelinde geglüht. 

Der gemengte Niederschlag wird noch nass voni Fil- 
trum abgenommen und abgespült, in verdünnter Schwefel- 
säure gelöst und der schwofelsaure Baryt abfiltrirt und 
gewaschen. 

Die Lösung wird mit kaustischem Kali im Ueberschuss 
versetzt und mit Chlorgas gesättigt, bis alles Chromoxyd 
sich zu einer gelben Lösung von chromsaurem Kali gelöst 
hat. Die Thonerde bleibt dabei ungelöst bis auf eine kleine 
Menge, die durch kohlensaures Ammoniak und gelindes 
Digeriren ausgefallt wird. 

Die von der Thonerde abfiltrirte Lösung des chrom- 
sauren Kalis wird vorsichtig mit überschüssiger Salzsäure 
und darauf mit etwas Alkohol versetzt und erhitzt, bis sie 
rein smaragdgrün geworden ist. Das Chrom oxyd wird 
dann noch heiss durch kaustisches Ammoniak gefällt, ge- 
waschen, getrocknet, geglüht und gewogen. 



19. Wawellit, 

Ä15p + 12aq. 
(und überhaupt phosphorsaure Thonerde). 

1. Man schmilzt das fein geriebene Mineral, das in 
Salzsäure wenig löslich ist, im Silbertiegel mit Kalihydrat, 
löst die Masse in Salzsäure, fügt so viel Weinsäure hinzu, 
dass bei nachheriger Uebersättigung mit Ammoniak nichts 
gefällt wird, mischt dann Salmiak und schwefelsaure Mag- 
nesia hinzu und lässt die Flüssigkeit 24 Stunden lang ver- 
schlossen stehen. Der Niederschlag von phosphorsaurer 
Ammoniak - Magnesia wird dann wie in Nr. 6 behandelt. 
Er enthält basische weinsaure Magnesia, daher er nach dem 
Glühen in Salzsäure gelöst und nach längerem Erhitzen 
der Lösung von Neuem durch Ammoniak gefällt werden muss. 
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2. Man löst die frisch geHilltj^ pliosphorsanrc Thonerde 
iu der kleinsten erforderlichen Menge kaustischen Natrons, 
verdünnt, erhitzt zum Sieden und fügt eine Lösung von 
kieselsaurem Natron hinzu, so lange noch ein Niederschlag 
von kieselsaurer Thonerde entsteht. Zuletzt mischt man 
zur Fällung aller Kieselsäure conceutrirte Salmiaklösung 
hinzu, erhitzt nochmals zum Sieden und filtrirt. Aus der 
Lösung wird die Phosphorsäure durch Ammoniak und 
Magnesiasalz gefüllt 

Die kieselsaure Thonerde wird mit concentrirter Salz- 
säure zersetzt, die Masse im Wasserbade zur Trockne ver- 
dunstet, der Kückstand mit Salzsäure benetzt, mit Wasser 
das Thonerdosalz ausgezogen und die Thonerde durch koh- 
lensaures Ammoniak gefällt. 

3. Die gewogene phosphorsäurehaltige Thonerde wird 
in concentrirter Salpetersäure gelöst und in dieser Lösung 
dann in der Wärme ein genau abgewogenes gleiches Ge- 
wicht von reinem Zinn (Stanniol) aufgelöst. Die Masse 
wird dann mit Wasser verdünnt, zum Sieden erhitzt und 
das Zinnoxyd , welches alle Phosphorsäure aufgenommen 
hat, abfiltrirt, gewaschen und geglüht. Was es mehr wiegt, 
als es nach der angewandten Zinnmenge wiegen sollte, ist 
Phosphorsäure. Die Thonerde wird dann aus der neutra- 
lisirten Lösung durch Schwefelammonium gefällt. 

Oder man versetzt die Auflösung der phosphorsauren 
Thonerde mit Zinnchlorid, erhitzt zum Sieden und fällt dann 
alles Zinnoxyd mit aller Phosphorsäure durch schwefelsau- 
res Natron aus. — Die Genauigkeit dieser Methode ist 
no^ch nicht bestätigt. Bei Gegenwart voti Eisenoxyd würde 
oin Theil davon mit niederfallen. 



20. Spinell, 

Mg AI, 
(and überhaupt Thonerde und Magnesia). 

Das im Stahlmörser sehr fein gepulverte und nachher 



u 

mit Terdfiniiter Sjüxtiore^ vom Eisen befreite Minerml wird 
mit wenigstens dem 6fachen Gewicht sauren schwefelsauren 
KslTs *) mssmmengesehmoken nnd längere Zeit, ohne dass 
sn riel Schwefelsäure sich Terflächtigt, im glühenden Floss 
erhalten. Die Masse wird dann in salzsänrehaltigem Wasser 
aufgelöst, die Lösung mit etwas Salmiak versetzt und die 
Thonerde durch Ammoniak gefüllt Um von ihr die mit- 
gefällte Magnesia zu trennen, wird die ganze Flüssigkeit 
so lange im Sieden erhalten, bis kein freies Ammoniak 
mehr zu bemerken ist*^. Die Thonerde wird abfiltrirt, 
liUst sich aber in dem durch das Sieden entstandenen 
gallertartigen Zustand nicht auswaschen. Man lasst sie auf 
dem Trichter halb eintrocknen, worauf sie sich vollkommen 
auswaschen lässt. Sie wird geglüht und gewogen. Die 
Magnesia wird durch phosphorsaures Natron und Ammo- 
niak gefällt. 

Manche Spinelle enthalten ein wenig Eisenoxydul und 
Kieselsäure. Letztere bleibt bei der Auflösung der ge^ 
schmolznen Masse ungelöst. 

Der rothe Spinell enthält einige Procente Chromoxyd, 
welches wie in Nr. 18 von der Thonerde getrennt wird. 



21. Thonerde und Eisenoxyd. 

Das Gemenge beider wird in Salzsäure aufgelöst, die 
meiste ttberscbüssige Säure abgedampft und mit einem Über- 
schuss von reiner Kalilauge vermischt und nahe zum Kochen 
erhitzt. Hierbei wird die Thonerde aufgelöst, das Eisen- 
oxjd bleibt dunkelbraun zurück. Die Lösung wird abfil- 



*) Bereitet durch firwärmea eines Gemisches toq gleichen 
Theilen Deutralem Salz und conc. Schwefelsfiure bis die Masse 
zuletzt bei schwacher Glühhitze ruhig fliesst. 

**) Eben so Terflhrt man bei der Trennung too Thonerde 
und Kalk. 





trirt, mitSalMHure flbersattigr und die Thonerdo dnnn dnrc)] 

Scbwcrtilammouium gemh. 

Dns Eiseaoxyd, weil ea kalihaltig ist, wird in Salzfiftnrfi 
gelöst, durch Ammoniak vriedcr gofiiüt und geglüht. 

I Trennunga-Methode ist nidit aicher und meist bei 
eiamaliger Behandlung nicht vollatändig. Besser gelingt 
sie, wenn man das Eisenoxydliydrat zuvor durch Schwefel- 
ammonium in Schwofeleisen verwandelt, welchea nachher mit 
verdünntem Schwefelammonium ausgewaschen werden muss. 

Sicherer und leichler geschieht die Trennuog, wenn 
man die sehr verdünnte Lijsung beider Basen mit koblen- 
Baurem Natron neutralisirt, mit unterachwefligsnurom Na- 
tron vermischt und so lange erhitzt, bis sich keine schwef- 
lige Säure mehr entwickelt. Hierdurch wird alle Thonerde 
gefällt, das Eisen bleibt aufgelöst. Der Niederschlag wird 
geglüht. Die Eisonoxydullösung wird coneenti'trt , mit et- 
waa chlorsaurgni Kali und Salzsäure versetzt und erhitzt. 
Nach dem Abfiltriren des Schwefels wird das Eiaenosyd 
durch Ammoniak gefällt. 

Eine andere Trenuungsmelhode besteht darin, dasa 
man über das gefitllte und geglühte Gemenge auf einem 
Porzellanschiffchen in einem Porcellanrohr hei starker Glöh- 
hitze einen Strom von getrocknetem Wasaerstoffgasa leitet 
und die Masae.im Gasstrom erkalten läsat. Schon aus dem 
Gewichlsverlust erRihrt man die Menge des Eiaenoiyds. 
Zur Controle wird aua der Masse das reducirte Eisen mit 
sehr verdünnter Salpetersäure ausgezogen und die s 
bleibende Thonerde gewogen. 



22. Phospliorsaure und Eisenoxyd '). 
Um Phosphoreäure von Eisenoxyd au trennen, glüht 



') Z-i Uebungsanalyseo kann man (ihosphi 
rcii Fällung von Eiseochlarid mit phosphorsi 



1 



M 
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man dasselbe mit dem gleichen oder mehrfachen Gewicht 
kohlensauren Kali • Natrons (Nr. 10) , zieht die Masse mit 
Wasser ans, übersättigt mit Salzsäure, dann mit Ammoniak 
und fällt die Phosphorsäure durch schwefelsaure Magnesia. 
Das zurückbleibende Eisenoxyd enthält Alkali gebunden. 

Oder man löst das phosphorsäurehaltige Eisenoxyd in 
Salzsäure, fällt mit Ammoniak , vermischt und digeriit die 
ganze Masse mit überschüssigem Schwefelammonium , so 
dass alles Eisenoxyd in Schwefeleisen verwandelt wird, und 
filtrirt die Flüssigkeit, wenn sie nicht mehr grün, sondern 
rein gelb ist^ ab. Die Phosphorsäure wird daraus unmit- 
telbar durch schwefelsaure Magnesia gefällt. 

Zur genauen quantitativen Trennung von wenig Phos* 
phorsäure von vielem Eisenoxyd wird das Eisenoxyd in 
Salzsäure aufgelöst, die Lösung zum Sieden erhitzt und so 
lange mit schwefligsaurem Natron versetzt, bis ihre Farbe 
hellgrün geworden , also alles Eisenoxyd in Oxydul ver- 
wandelt ist. Sie wird dann gekocht, bis sie nicht mehr 
nach schwefliger Säure riecht , mit kohlensaurem Natron 
neutralisirt und , zur Bildung von etwas Eisenoxyd , mit 
ganz wenig Chlorwasser versetzt, dessen Menge von der 
der vorhandenen Phosphorsäure abhängt. Hierauf wird sie 
mit einem Ueberschuss von essigsaurem Natron vermischt, 
wodurch das phosphorsaure Eisenoxyd sich als weisser Nie< 
derschlag abscheidet. Man setzt nun tropfenweise inebr 
Chlorwasser hinzu, bis die Flüssigkeit röthlich geworden 
ist, erhitzt zum Kochen, wodurch sich der Niederschlag an- 
sammelt, und filtrirt ihn ab. Aus dem Niederschlag zieht 
man die Phosphorsäure, wie oben mit Schwefelanimonium aus. 
Oder man löst ihn in Salzsäure, kocht mit schweflig- 
saurem Natron, mispht Natronlauge im Ueberschuss zu 
kocht, bis der Niederschlag in schwarzes Eiseuoxyd - Oxy- 

ri-itcii. Oder riian bereitet ein (jemongo von Phosphaten durch 
Fällung der gemifchten Löiungen von Eisenchlorid, Chlorcaleium, 
'^'■lormagncaium und Manganchlorür. 



27 

dnl vei-waudclt ist und filtrirt dieses ab. Die Lösung wird 
mit Säuro tibersättigt und die Phospborsäure dann wie oben 
gefällt. 



23. Eisenglanz, Pe, und Brauneisenslein, Fe'^H\ 

Zur Bestimmung des Wassers worden ganze abgewo- 
gene Stückchen von Braum isenstein im Platintiegel längere 
Zeit zum starken Glühen erhitzt. Decrepitirt das Mineral, 
so muss es zuvor fein gerieben werden. 

Zur Bestimmung des Sauerstoffgehaltes werden die ge- 
glühten Stückchen oder auch Stückchen von Eisenglanz in 
einer gewogenen Kugelröhre von schwer schmelzbarem Glas 
und mit möglichst kleiner Kugel abgewogen und in einem 
darüber geleiteten Strom von getrocknetem und arseuikfreiem 
Wasserstoffgas so lange zum Glühen erhitzt, als noch Was- 
ser gebildet wird. Das Erhitzen muss bei der höchsten 
Temperatur geschehen, die mit der Gas- oder Spiritus- 
flamme hervorzubringen ist, weil sonst das reducirte Eisen 
nach dem Erkalten an der Luft sich wieder ozydiren und 
selbst entzünden kann. Am sichersten ist es die Keduction 
in einem in ein Porzellanrohr gestellten Porzellanschiffchen 
mit Anwendung von Kohlenfeuer vorzunehmen. 

Das reducirte Eisen wird in Salzsäure aufgelöst. Kie- 
selsäure, die in vielem Brauneisenstein enthalten ist, bleibt 
dabei zurück und kann gewogen werden. 



24. Magneleisenstein *), 

Fe Fe. 



Zur Bestimmung der mit dem Eisen verbundenen Sauer- 
stoffmenge wird das Oxyd-Oxydul durch Wasserstoffgas re- 
ducirt wie in Nr. 23. 



*) Von iholicher ZunamincDSCtzang ist der Glähspahn. 
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Hat man blos Eisenoxyd-Oxydnl ohne andere Bestand- 
theile, so findet man den ganzen Eisengehalt dadurch, dass 
man die Sabstanz in Salzsäure löst, etwas chlorsaures Kali 
zumiscbt und erhitzt, um* alles Chlorür in Chlorid zu ver- 
wandeln, und dann das Eisenoxyd durch Ammoniak föllt, 
auswäscht, trocknet, glüht und wägt. 

Sind andere Bestandtheile vorhanden, so ermittelt man 
die ganze Menge des Eisens auf folgende Weise: Die 
Substanz wird in einem Ueberschuss von Salzsäure aufge- 
löst, durch chlorsaures Kali alles Chlorür in Chlorid ver- 
wandelt und durch Kochen vollständig alles freie Chlor aus- 
getrieben.» Die Lösung wird dann mit so viel Wasser ver- 
dünnt, dass sie über die Hälfte den Kolben anfüllt. Hier- 
auf bringt man einen blanken gewogenen Streifen von Ku- 
pferblech hinein, verschliesst den Kolben mit einem mit ei- 
ner engen Glasröhre versehenen Kork und erhitzt die Flüs- 
sigkeit zum Sieden. Man erhält sie darin so lange, bis die 
dunkelbraune Farbe , die sie anfänglich annimmt , in eine 
blass gelblich grüne übergegangen ist. Sie enthält nun, in 
Folge der Bildung von Kupferchlorür, alles Eisen zu Chlo- 
rür reducirt. Das Ende der Glasröhre wird dann luftdicht 
verschlossen und die Flüssigkeit etwas erkalten gelassen. 
Dann füllt man den Kolben mit heissem Wasser an^ giesst 
die Flüssigkeit vom ungelösten Kupfer ab , wäscht dieses 
zunächst mit verdünnter Salzsäure, dann wiederholt mit 
Wasser ab, und trocknet und wägt es. — • Es verhält sich 
das Atomgewicht des Kupfers zu dem des Eisens, wie die 
aufgelöste Menge Kupfer zu der gesuchten Menge des Eisens. 

Um direct den Gehalt an Eisenoxydul und Eisenoxyd 
in einer Verbindung zu bestimmen, muss dieselbe in Salz- 
säure löslich sein. Man verfährt auf folgende Weise: 
Man löst die Substanz in einem mit Kohlensäuregas gefüll- 
ten, verschlossenen Geföss in einem Ueberschuss von con- 
centrirter Salzsäure auf, füllt das Gefäss fast ganz mit aus- 
gekochtem Wasser an, stellt einen gewogenen Kupferstrei- 
fen hinein und stellt es wohl verschlossen in Wasser, das 
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allmälig zum Sieden erhitzt wird, worauf wie oben verfah- 
ren und gerechnet wird. 

Oder die abgewogene Substanz wird in eine Flasche ge- 
geben, verschlossen mit einem Kork, durch welchen eine 
Zuleitungs- und Ableitungs-Eöhre und ausserdem eine bis 
zum Boden führende Trichter röhre gesteckt ist, und die 
Flasche mit KohlensHuregas gefüllt. Durch die Trichter- 
röhre wird alsdann Salzsäure zugegeben und die Auflösdhg 
durch Wärme unterstützt, indem man fortw^Jirend das Gas 
durch den Apparat strömen lässt. Die Auflösung wird als- 
dann durch die Trichterröhre mit ausgekochtem Wasser 
verdünnt und hierauf durch dieselbe allmälig mit Wasser 
zur Milch angerührter kohlensaurer Baryt zugegossen ; hier- 
durch wird alles Eisenoxyd geftiHt, während alles Oxydul 
aufgelöst bleibt. Nachdem die Flüssigkeit sich klar abge- 
schieden hat, wird sie durch die Ableitungsröhre vom Nie- 
derschlage decanthirt, dieser nochmals mit Wasser vermischt, 
wieder klar decanthirt, und der Niederschlag dann rasch, 
auf ein Filtrum gebracht und rasch und unter Abhaltung 
der Luft vermittelst der Waschflasche mit ausgekochtem 
wieder erkaltetem Wasser ausgewaschen. 

Der eisenhaltige Niederschlag wird in verdünnter Salz- 
säure gelöst, der Baryt durch Schwefelsäure, das Eisen- 
oxyd dann durch Ammoniak ausgefällt. 

Die Flüssigkeit, welche das Eisenoxyd enthält, wird 
mit Salzsäure und chlorsaurem Kali versetzt, durch Ab- 
dampfen concentrirt, der Baryt durch Schwefelsäure und 
das entstandene Eisenoxyd durch Ammoniak gefällt. 



25. Spatheisenstein , 

FeC, häufig verbunden mit MnC, CaC und MgC. 

I. Die beste Methode der Analyse, besonders anwend- 
bar bei nicht gi-ossem Mangangehalt, ist folgende: Das ge- 
trocknete und abgewogene Mineralpulver wird in Salzsäure 
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unter allmäligcm Zusatz von Salpetersäure oder chlorsamem 
Kali mit Hülfe von Wärme aufgelöst« so dass alles Cisen- 
oxydnl sicher in Chlorid vei^andelt wird. Die Lösong^, die 
noch sauer sein muss, damit sich Salmiak bilden kann, wird 
verdünnt und allmälig so lange mit verdünntem Ammoniak 
neutralisirt, bis sie eine dunkel braunrothe Farbe ang'enom- 
men bat und eine kleine Menge Eisenoxydhydrat gefällt 
worden ist. Hierauf wird alles Eisenoxyd durch neotrales 
bernsteinsaures Ammoniak niedergeschlagen. Manganoxy- 
dul, Kalk und Magnesia bleiben aufgelöst. Das gefällte 
bernsteinsaure Eisenoxyd wird rasch abfiltrirt, mit kaltem 
Wasser ausgewaschen , getrocknet und in einem Porzellan- 
tiegel allmälig unter vollem Luftzutritt zum Glühen erhitst, 
bis es in reines Eisenoxyd veiwandelt ist. 
s Die davon abfiltrirte Flüssigkeit wird mit Salzsfinre 
schwach sauer gemacht, zur Trockne verdunstet und bis 
zur Verflüchtigung der Ammoniaksalze erhitzt. 

Der Küekstand wird dann, unter Zusatz von etwas Salx- 
säure, in wenigem Wasser gelöst, die Lösung mit Chlorgas 
gesättigt und das Mangan durch Ammoniak als Oxydhydrat 
gcßlllt. Die Flüssigkeit wird rasch davon abfiltrirt, so dass 
sich nicht kohlensaurer Kalk niederschlagen kann, und das 
ausgewaschene Oxyd nach dem Trocknen geglüht, wodurch 
es in braunes Oxyd -Oxydul verwandelt wird. 

Kalk und Magnesia werden dann aus der Flüssigkeit 
wie in Nr. 12 ausgeschieden. 

Oder man fällt aus der von Eisenniederschlage abfiltrir- 
ten Flüssigkeit das Mangan durch Schwefelammonium, filtrirt 
das Schwefelmangan rasch ab, löst es in Salzsäure, dunstet 
allen Schwefelwasserstoff ab und fällt es in der Wärme 
durch kohlensaures Natron als kohlensaures Mangan oxydul, 
welches nach dem Glühen braunes Oxyd- Oxydul hinterlässt. 
Aus der vom Schwefelmangan abfiltrirten Flüssigkeit 
werden Kalk und Magnesia wie in Nr. 12 gefällt. 

IL Man verdünnt die saure Auflösung mit sehr vielem 
Wasser, ueutralisirt sie allmälig unter beständigem Umrüh- 
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ren bis zum Rothwerden mit kohlensaurem Natron und tropft 
dann von diesem so lange mehr hinzu, bis alles Eisenoxyd 
ausgefallt ist. Die anderen Basen bleiben in der freien Koh- 
lensäure aufgelöst. Das Mangan wird dann am besten durch 
unterchlorigsaures Natron ohne Wärme gefallt. 

III. Bei grösserem Mangaugehalt wird die Auflösung, 
die sicher alles Eisen als Chlorid enthalten muss und nicht 
zu sauer sein darf, allmälig mit kohlensaurem Baryt ver- 
setzt. Hierdurch wird allein das Eiseuoxyd gef^t. Nach- 
dem man einen kleinen Ueberschuss von Baryt zugesetzt 
und die Flüssigkeit gut damit umgerührt hat, wird sie ab- 
filtrirt. Der ausgewaschene Niederschlag wird in verdünn- 
ter Salzsäure aufgelöst, der Baryt durch Schwefelsäure und 
das Eisenoxyd dann durch Ammoniak gefallt. 

Aus der Flüssigkeit, welche die drei anderen Basen 
enthält , wird zuerst der aufgelöste Baryt durch Schwefel- 
säure ausgefallt und zur Trennung der Basen dann wie in 
Nr. 12 verfahren. 

IV. Man verdünnt die wie in I erhaltene Auflösung, 
neutralisirt sie, bis sie tief braunroth geworden ist, mit koh- 
lensaurem Natron, vermischt sie dann mit einer gesättigten 
Lösung von essigsaurem Natron und leitet Cblorgas ein, 
wodurch das Mangan gefällt wird. Oder man erhitzt sie 
zum Sieden, wodurch allein das Eisenoxyd und dieses voll- 
ständig gefällt wird. 

Die abflitrirte Flüssigkeit wird mit kohlensaurem Natron 
neutralisirt, mit unterchlorigsaurem Natron (welches Natron- 
Bicarbonat enthält) vermischt und bedeckt 24 Stunden lang 
stehen gelassen , wodurch das Mangan als Oxydhydrat ge- 
fällt wird, welches man nach dem Glühen als Oxyd-Oxy- 
dul wägt. 

Aus der davon abfiltrirten Flüssigkeit werden Kalk und 
Magnesia wie oben geschieden. 

V. Man fällt die das Eisen als Oxyd enthaltende Lö- 
sung mit Ammoniak, erhält die Flüssigkeit so lange im 
Sieden, als noch Ammoniak zu riechen ist, und iiltrirt das 
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Eisenoxyd ab, welches nun frei von Kalk, Magnesia und 
Mangan geworden ist. Das Filtriren kann bei Luftzutritt 
geschehen, weil die Flüssigkeit kein freies Ammoniak ent- 
hält. Die Lösung wird durch Eindampfen concentrirt und 
die 3 Basen durch überschüssiges kohlensaures Kali gefallt, 
indem man so lange zum Sieden erhitzt, als noch Ammo- 
niak entweicht. Sie werden abfiltrirt, in Salpetersäure ge- 
löst^ zur Trockne verdunstet und die Salzmasse vorsichtig 
zum schwachen Glühen erhitzt. Durch sehr verdünnte Sal- 
petersäure können dann Kalk und Magnesia von dem darin 
unlöslichen Manganoxyd getrennt werden. 



26. Raseneisenstein, 

Fe« »5 mit Mn, Äl, Ca, Mg, Si, P, As. 

Soll nur der Eisengehalt bestimmt werden, so wendet 
man das Verfahren mit Kupfer wie beim Magneteisenstein 
an, oder man macht die Schmelzprobe. Die vollständige 
Analyse geschieht auf folgende Weise: 

Das bei 100^ getrocknete Mineral wird geglüht und 
dadurch der Wassergehalt bestimmt. 

Eine ungeglühte Portion, nur gröblich zerrieben, wird 
in Salzsäure gelöst, im Wasserbade vollständig zur Trockne 
verdunstet, die Masse in schwacher warmer Salzsäure ge- 
löst und Sand und Kieselsäure abfiltrirt. Letztere kann 
nach dem Glühen und Wägen durch Kochen mit kohlen- 
saurem Natron vom Sand getrennt werden. 

Die salzsaure Lösung wird, zur Eeduction des Eisen- 
chlorids zu Chlorür und der Arseniksäure zu arseniger 
Säure , mit schwefiigsaurem Alkali gekocht , bis sie nicht 
mehr riecht und dann das Arsenik durch Schwefelwasser- 
gas als Schwefelarsenik gefällt. Dieses enthält zuweilen 
etwas Kupfer. 

Die Flüssigkeit wird bis zur vollständigen Verjagung 
des Schwefelwas.serstoffs gekocht, mit kohlensaurem Natron 
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gefdllt , mit tlberschtissigem kanstisubeni Natron verfiets 

damit gekocht, bis tier Niederschlag: pulverig gevordea ist. 

Die Flüssigkeit wird davon abfiltrirt. Sie etilhält alle 
Thonerde und einen TLoil der PhospLoraiiare , deren Tren- 
nung wie in Nr. 19 gescliiebt. 

Der Niederschlag, bestehend ans Eisen o syd - Oxydnl, 
kohlensaurem Mangauoxydiil , kohlensaorer nnd phospbnr- 
saurem Kalk und Magnesia , wird in beisser Salpeteraäuro 
gelöst, die Lösung so weit wie möglich mit kohlensaurem 
Natron neutralisirt , mit essigsaurem Natron vermischt und 
gekocht. Hierdurch wird alles Eiseuosyd mit aller Phos- 
phors äure abgescliieden. Zur Trennung beider wird der 
Niederschlag wie in Nr. 22 behandelt. 

Die abfiltrirte Flüssigkeit enthält das Manganozydul, den 
Kalk und die Magnesia, die wie in Nr. 25 getrennt werden. 



27. Eisenprobe auf nnssem Wege. 

(Titrirprobe]. 
Das Verfahren, um in Eisenerzen den Eisengehalt auf 
nassem Wege ohne umständHche Analyse mit grosser Gq- 
nauigkeit zu bestimmen, beruht darauf, dass man bestimmt, 
wie viel Maasatheile einer Lösung von fiberm an gan saurem 
Kali von gekanntem Gebalt durch die Eisenoxydul- Lösung 
einer bestimmten Menge von Eisenerz entfitrbt werden*]. 

') Zur Bareilung des üliermanganaaufeD Kalia ichmilit min, 
am beiluo in einem Silberti^gel , lOTheilc Kallhjiirat mit T Th. 
cblorsaurcni Kali lusainmen und IrSt;! allmalig 10 Th. reinen 
■ehr fein geriebenen Braiinslein ein, indem man liie Masie all- 
mälig zum Ijiuhen trhitil und darin so langte etbSIl, bi* sie 
brorklij; crsiarrl isl. Nacli dem Erkalten unii Zerreiben wird sie 
iu einer grossen Menge wannen Wasavra gelöiit und in die U~ 
lung so lange gewascheoea Kohlcniiäuregas geli'iUI, lia sie rein 
purpurrolli j^e wurden und das überachuaEige Kali ia einrach- 
Kohlensaures Sllz Tvrwandell ist. Nachdem sie sieh nach lange- 



• 
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1 Aeq. = 1,980 Gramm krystallisirtes übermangansau- 
res Kali verwandelt das Eisenoxydul von 10 Aeq. = 3,500 
Gramm reinem Eisen in Oxyd. 

Löst man also 19,80 Gramm Salz in einem litre 
{== 1000 Gramm oder 1000 Cubikcentimeter) Wasser auf, 
so werden 100 Cub. G. von dieser Lösung 3,50 Grm. Eisen 
entsprechen. Sie wird wohl verschlossen aufbewahrt. 

Von dem zu prüfenden Eisenerz wird in einem geräu- 
migen Kolben und mit Hülfe von Wärme eine aequivalente 
Menge, nämlich 3,5 Grm. (oder halb so viel), in concen- 
trirter Salzsäure aufgelöst. Ist der unlösliche Eückstand 
von fremden Beimengungen, wie Thon, Kieselsäure, nicht 
sehr bedeutend, so braucht die Lösung nicht filtrirt zu 
werden. Es muss nun das Eisen vollständig zu Oxydul 
reducirt werden, entweder dadurch, dass man die Lösung 
mit dem vielfachen Volumen einer gesättigten Lösung von 
schwefliger Säure vermischt und damit so lange kocht, bis 
jede Spur von überschüssiger schwefliger Säure wieder aus- 
getrieben ist, oder besser dadurch, dass man in die Lösung 
eisenfreies Zink stellt und darin stehen lässt, bis sie blass- 
grün geworden ist. Sie wird dann vom Zink abgegossen, 
letzteres vollständig abgespült, mit dem Waschwasser die 
Lösung verdünnt, mit noch etwas Salzsäure versetzt und 
dann aus der graduirten Tropfröhre (Siehe Potascheprobe) 
unter beständiger Bewegung so lange von der Lösung des 
Mangansalzes zutropfen gelassen, bis die gelbe Farbe, 
welche die Lösung annimmt^ durch den nächsten Tropfen 
in hell Eoth übergegangen ist. Man liest nun ab, wie viel 
Cub. Centimeter Mangansalz -Lösung verbraucht sind; ihre 
Anzahl drückt unmittelbar die Procente von Eisen im 
Erz aus. 

Statt des krystallisirten übermangansauren Kali's kann 



rem Stehen ▼ollkommen geklärt hat, wird sie Tom Niederschlag 
abgelassen und zur Rryslaliisalion Terdiinstel. Das Salz wird 
dann durch Umkrjstallisiren gereinigt. 
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i man auch unmittelbar die bei seiner Bereitung erhaltene 
I rohe Auflösung nehmen, wenn man sie titrirt, das heisst 
ihr Oxydationsvermögen quantitativ bestimmt hat. Man löst 
t zu diesem Endzweck 3,5 Grm. (oder halb so viel, 1,75) rei- 
nen Eisendraht in einem geräumigen Kolben in concentrir- 
ter Salzsäure mit Hülfe von Wärme auf, verdünnt mit dem 
vielfachen Volum kalten Wassers und lässt nun, wie oben, 
die Manganlösung zutropfen. Nachdem man die verbrauchte 
Menge abgelesen hat, verdünnt man die ganze Manganlö 
sung genau mit so viel Wasser, dass 100 C. C. davon 3,5 
Grm. Eisen entsprechen. Sie muss wohl verschlossen auf- 
bewahrt werden. 



28. Eisen - Schmelzprobe. 

Das fein geriebene abgewogene Eisenerz, geröstet oder 
ungeröstet, wird mit calcinirtem Borax vermischt und das 
Gemenge in einem verschlossenen Kohlen-Tiegel eine Stunde 
lang der heftigsten Hitze eines gut ziehenden Windofens 
ausgesetzt. Je nach der Natur des Eisenerzes variirt die 
Menge von Borax. Je mehr fremde Beimengungen es ent- 
hält, um so mehr Borax nimmt man. Auf 10 Gramme 
Eisenerz nimmt man als Minimum 3 Grm. Borax, als Maxi- 
mum 10 Grm. Bei einer gut ausgeführten Probe findet 
man alles Eisen zu einem einzigen wohlgeflossenen Eegulus 
reducirt. Es ist Eoheisen und enthält Phosphor, wenn das 
Eisenerz Phosphorsäure enthielt. 



29. Schwefelsaures Kupferoxyd, 

CuS -f 5aq. 

Zur Analyse ist das Salz durch UmkrystaUisiren zu 
reinigen. 

Zur Bestimmung des Wassergehaltes wird eine abgewo- 

3» 
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gene Menge des trocknen nnd feingeriebenen Salzes so lange 
bei ungefähr 200'' erhitzt, bis es rollkommen weiss gewor- 
den ist und nichts mehr an Gewicht verliert. 

Es wird hierauf in Wasser gelöst nnd die SchwelelsXiire 
durch Chlorbarium gefallt, indem man so Terfthrt, wie in 
Nr. 3 angegeben ist. 

Zur Bestimmung des Kupfergehaltes wird eine andere 
abgewogene Menge Salz in der 50 bis lOOfachen GrewicAts- 
menge Wassers in einer Schale oder einem weiUudsigen 
Kolben aufgelöst, zum Sieden erhitzt und das Knpferoxjd 
durch kaustisches Kali, welches in nicht zu grossem Über- 
schuss zugesetzt werden darf, gefallt. Der braunschirarxe 
Niederschlag wird abfiltrirt, mit heissem Wasser gewaschen, 
getrocknet und geglüht. 

Um den Sauerstoffgehalt im Kupferoxyd zu finden, fllllt 
man eine ^sch geglühte Portion in eine tarirte Kugelröhre, 
wägt sie und leitet dann über das Oxyd einen Strom von 
arsenikfreiem Wasserstoffgas, indem man die Kugel über 
der grossen Spirituslampe zum Glühen erhitzt. Wenn sich 
kein Hauch von Wasser mehr bildet und das Oxyd voll- 
ständig zu reinem Kupfer reducirt ist, lässt man es in dem 
Gasstrom erkalten und wägt, nachdem sich das Wasserstoff- 
gas in der Köhre gegen Luft ausgewechselt hat. 



30. Kupferkies , 

€uFe. 

Das gepulverte Mineral wird in einem geneigt gehalte- 
nen Kolben nach und nach mit concentrirter Salpetersäure 
in kleinen Antheilen übergössen und später damit so lange 
erwärmt, bis entweder alles aufgelöst ist oder bis die Me- 
talle nebst einem Theil des Schwefels aufgelöst sind und 
der unoxydirte Schwefel in ein rein gelbes Pulver oder in 
geschmolzene klare Tropfen verwandelt ist. Die Flüssigkeit 
wird dann mit Wasser verdünnt und im letzteren Falle von 



dem Schwefel abg;e^ossen, der vollständig ab^waschea, in 

einem Porzellantieftel bei gelinder AVärme getrocknet und 
gewogen wird. Et wird dann verbrannt , zur Prüfung ob 
er nicht noch Metall oder Quarz u. dgl. enthält. Ist er 
pulverfbrmig . so rausB er anf einem gewogenen Filtrnm ab- 
filtrirt, ausgewaaehen und bei sehr gelinder WSrme getrock- 
net werden. 

Aus der ahfiltrirten Lösung wird der in Säure verwan- 
delte Antheil des Schwefels durch Chlorbarium gefällt und 
der schwefelsaure Baryt wie in Nr. 3, behandelt. Das Aus- 
waschen mit helssem Wasser ist um so nöthiger, weil er 
Salpetersäuren Baryt mit gefällt enthält. 

Um diesB su vermeiden kann man das Mineral auch in 
concentrirter Saksänre unter allinäligem Zusatz von Salpe- 
tersäure oder von chlorsaurem Kali auflösen. 

Aus der vom Earytui od erschlag abfiltrirten Lösung wird 
der Itberschiissige Baryt durch Schwefelsäure gefällt und in 
die filtrirte Flüssigkeit ein langsamer Strom von Schwefel- 
waaserstoffgas geleitet, bis sie darnach riecht. Das gefällte 
Schwefelkupfer wird rasch und ohne Unterbrechung auf ei- 
nem getrockjieten und gewogenen Filtrum abliltrirt und mit 
sehweielwasserstoffhalligem Wasser vollständig ausgewaschen. 

Es wird dann hei 200o im Trichter getrocknet, gewo- 
gen, ein bestimmter Theil davon in eine gewogene Kugel- 
röhre gebracht , darin gewogen und in einem Strom von 
Wasaerstoffgas erhitzt , bis es keinen Schwefel mehr ver- 
liert. Es wird dadurch iu Cn'S verwandelt , welches die- 
selbe Menge Metall enthält wie das Kupferoxyd. Das er- 
haltene Gewicht wird dann auf die ganze Monge von Schwe- 
felkupfer berechnet, 

Oder man lässt das Filtrum mit dem nicht gewogenen 
Schwefelkupfer auf dem Trichter trocknen, löst das Schwe- 
felkupfer ab, schüttet es in ein Becherglas, verbrennt das 
Filtnim vollständig, gibt die Asche zu dem Schwefelkupfer 
und oiydirt dieses durch Königswasser, bis der Schwefel 
t. Aus der davon abfiltrirten Lö- 
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0ang wird das Knpferoxyd wie in Nr. 29 heiss durch kau- 
BÜsches Kali gefflllt, geglüht und als Oxyd gewogen. 

Die vom Schwefelkupfer abfiltrirte Lösung, welche das 
Eisen als Oxydul enthält, wird in einem Kolben bis nahe 
zum Sieden erhitzt oder nöthigenfalls auch durch Eindam- 
pfen concentrirt und während dessen nach und nach etwas 
chlorsaures Kali zugegeben, bis alles Eisenoxydul in Oxyd 
verwandelt ist. Es wird hierauf durch kaustisches Ammo- 
niak gefällt, gewaschen, getrocknet und geglüht. 

Ungeachtet der Löslichkeit des Kupferoxyds in kausti- 
schem Ammoniak kann man es durch dieses nicht vom Bi- 
senoxyd genau trennen, weil mit diesem beträchtlich viel 
Kupferoxyd , unausziehbar durch Ammoniak, mit niederftllt. 



31. Zinkblende, 

ZnS. 

Die Auflösung geschieht ganz so, wie beim Kupferkies 
angegeben ist. Das Mineral muss sehr fein gerieben und 
die Säure sehr concentrirt sein. 

Nachdem man die gebildete Schwefelsäure durch Chlor- 
barium ausgefällt und den Überschüssigen Baryt wieder ent- 
fernt hat, wird die I^sung mit Schwefel wasserstofi^g^ ge- 
sättigt zur Fällung eines Öfters vorkommenden kleinen Ge- 
haltes an Kupfer und Kadmium. Der abfiltrirte ausg^ewa- 
schene Niederschlag wird wie in Nr. 36 behandelt. 

Die erste f^üssigkeit, welche das Zink und gewöhnlich 
ein wenig Eisen enthält, wird zum Sieden erhitzt, mit et- 
was unterchlorigsaurem Natron versetzt, um das Eisen höher 
zu oxydiren, und dann mit einem Ueberschuss von Ammo- 
niak vermischt , bis alles Zinkoxyd wieder aufgelöst und das 
Eisenoxyd gefällt ist, welches ausgewaschen und geglüht 
wird. Es kann so nicht ganz frei von Zinkoxyd erhalten 
werden. 

Aus der abfiltrirten Lösung wird das Zink durch Schwe- 
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felammonium gefUUt. Der Niederschlag darf nicht eher ab- 
filtrirt werden, als bis er sich abgesetzt hat. Er wird unter 
Zusatz von etwas Schwefelammonium ausgewaschen und 
noch nass (sammt dem Filtrum] mit concentrirter Chlor- 
wasserstofFsäure digerirt, die Lösung abfiltrirt und im Sie- 
den das Zinkoxyd durch kohlensaures Natron gefllUt. Nach 
dem Waschen und Trocknen wird der Niederschlag geglüht 
und als reines Zinkoxyd gewogen. Oder es wird das Schwe- 
felzink getrocknet, möglichst vom Filtrum abgelöst, dieses 
verbrannt, die Asche zum Schwefelzink gegeben, dieses mit 
ein wenig Schwefel vermischt, in eine gewogene Kugelröhre 
gegeben und in Wasserstoffgas geglüht, worauf es als Schwe- 
felzink gewogen wird. 

Schärfer trennt man das Eisenoxyd vom Zinkoxyd durch 
bernsteinsaures Alkali, indem man ganz so wie in Nr. 25 
verfährt, oder durch kohlensauren Baryt (pag 31). Wollte 
man die Lösung, wie man vorgeschlagen hat, mit essig- 
saurem Natron versetzen, wodurch Eisen und Zink in essig- 
saure Salze verwandelt werden, und dann Schwefelwasser- 
stoffgas einleiten, so würde nicht allein das Zink, sondern 
aiich das Eisen gefällt werden. 



32. Gnlmei , 

ZnC. 



Der gemeine Galmei enthält meist kleine Beimengungen 
von Eisenoxydul, Manganoxydul, Bleioxyd, Kadmiumoxyd, 
Kalk, Magnesia und Kieselsäure. 

Er wird in Salzsäure aufgelöst, zur Trockne verdunstet, 
die Masse mit starker Salzsäure digerirt, verdünnt, erwärmt 
und die Kieselsäure abfiltrirt. 

Die Lösung, die sauer sein muss, wird mit Schwefel- 
wasserstoffgas gesättigt und dadurch Blei und Kadmium 
gefällt. 

Der Niederschlag wird mit concentrirter Salpetersäure 
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sung wird das Kupferoxyd wie in Nr. 29 beiss durch kau- 
stisches Kali gefüllt, geglüht und als Oxyd gewogen. 

Die vom Schwefelkupfer abfiltrirte Lösung, welche das 
Eisen als Oxydul enthält, wird in einem Kolben bis nahe 
zum Sieden erhitzt oder nöthigenfalls auch durch £iudam- 
pfen concentrirt und während dessen nach und nach etwas 
chlorsaures Kali zugegeben, bis alles Eisenoxydul in Oxyd 
verwandelt ist. Es wird hierauf durch kaustisches Ammo- 
niak gefällt, gewaschen, getrocknet und geglüht. 

Ungeachtet der Löslichkeit des Kupferoxyds in kausti- 
schem Ammoniak kann man es durch dieses nicht vom Ei- 
senoxyd genau trennen, weil mit diesem beträchtlich viel 
Kupferoxyd, unausziehbar durch Ammoniak, mit niederflQlt. 



31. Zinkblende, 

ZnS. 

Die Auflösung geschieht ganz so, wie beim Kupferkies 
angegeben ist. Das Mineral muss sehr fein gerieben und 
die Säure sehr concentrirt sein. 

Nachdem man die gebildete Schwefelsäure durch Chlor- 
barium ausgefällt und den überschüssigen Baryt wieder ent- 
fernt hat, wird die Lösung mit SchwefelwasserstofP^as ge- 
sättigt zur Fällung eines öfters vorkommenden kleinen Ge- 
haltes an Kupfer und Kadmium. Der abfiltrirte ausgewa- 
schene Niederschlag wird wie in Nr. 36 behandelt. 

Die erste Ilüssigkeit, welche das Zink und gewöhnlich 
ein wenig Eisen enthält , wird zum Sieden erhitzt , mit et- 
was unterchlorigsaurem Natron versetzt, um das Eisen höher 
zu oxydiren, und dann mit einem Ueberschuss von Ammo- 
niak vermischt , bis alles Zinkoxyd wieder aufgelöst und das 
Eisenoxyd gefällt ist, welches ausgewaschen und geglüht 
wird. Es kann so nicht ganz frei von Zinkoxyd erhalten 
werden. 

Aus der abfiltrirten Lösung wird das Zink durch Schwe- 
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felammonium gefUllt. Der Niederschlag darf nicht eher ab- 
filtrirt werden, als bis er sich abgesetzt hat. Er wird unter 
Zusatz von etwas Schwefelammonium ausgewaschen und 
noch nass (sammt dem Filtrum] mit concentrirter Chlor- 
wasserstoffsäure digerirt, die Lösung abfiltrirt und im Sie- 
den das Zinkoxyd durch kohlensaures Natron gefällt. Nach 
dem Waschen und Trocknen wird der Niederschlag geglüht 
und als reines Zinkoxyd gewogen. Oder es wird das Schwe- 
feizink getrocknet, möglichst vom Filtrum abgelöst, dieses 
verbrannt, die Asche zum Schwefelzink gegeben, dieses mit 
ein wenig Schwefel vermischt, in eine gewogene Kugelröhre 
gegeben und in Wasserstoffgas geglüht, worauf es als Schwe- 
felzink gewogen wird. 

Schärfer trennt man das Eisenoxyd vom Zinkoxyd durch 
bernsteinsaures Alkali, indem man ganz so wie in Nr. 25 
verfährt, oder durch kohlensauren Baryt (pag 31). Wollte 
man die Lösung, wie man vorgeschlagen hat, mit essig- 
saurem Natron versetzen, wodurch Eisen und Zink in essig- 
saure Salze verwandelt werden, und dann Schwefelwasser- 
stoffgas einleiten, so würde nicht allein das Zink, sondern 
aiich das Eisen gefällt werden. 



32. GHJmei , 

ZnC. 



Der gemeine Galmei enthält meist kleine Beimengungen 
von Eisenoxydul, Manganoxydul, Bleioxyd, Kadmiumoxyd, 
Kalk, Magnesia und Kieselsäure. 

Er wird in Salzsäure aufgelöst, zur Trockne verdunstet, 
die Masse mit starker Salzsäure digerirt, verdünnt, erwärmt 
und die Kieselsäure abfiltrirt. 

Die Lösung, die sauer sein muss, wird mit Schwefel- 
wasserstoffgas gesättigt und dadurch Blei und Kadmium 
gefällt. 

Der Niederschlag wird mit concentrirter Salpetersäure 
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0ang wird ünn Knpf#!roxyH wie in Nr. 29 hdM durch luw« 
•tinctieii Kali gcHHllt, ^«^f^lüht und alu Oxyd gewogen« 

Die vom Hchwefdkupfcr abfiltrirte I^^nng, welche das 
Kisen als Oxydul enthalt, wird in einem Kolben tun mdie 
zum Hie^lcn erhitzt oder nötliigenfalls auch durch Kindam- 
pfen conc^mtrirt und während dessen nach und nach etwas 
chlorsaures Kali zu|^e^elH;n, bis alles fjsenoxydul in Oxyd 
verwandelt ist, Ks wird hii'rauf durch kaustiachen Annno- 
niak gi.'fHllt, gewaMchen, getrocknrrt und gcgitiht. 

Ungeachtet der F^^Hliclikeit Atm Kupferoxyds in luniati' 
schem Ammoniak kann man es durch dieses nicht rerm Ei- 
senoxyd genau trennen, weil mit diesem betriUshtlich viel 
Kupferoxyd , unausziehhar durch Ammoniak, mit niederfkDt 



31. Zinkblende, 

ZnH. 

I>ie Aufl^isung g';schieht ganz so, wie beim Kupferkies 
angegeWi ist. l>as Mineral muss sehr fein gerieben und 
die Häure sehr conc^jntrirt sein. 

Nachdem man di«; gebildete Hchwr^elsHure dnrch Chlor- 
barium ansg^^llt und den (iberschflMsigen ]3aryt wieder eot- 
fernt hat, wird die I^isung mit Hchwr^felwassemtoflgna ge- 
sättigt zur Fällung eine» öfters vorkommenden klcnnen Ge- 
haltes an Kupfer und Kadmium. J>er afifiltrirte anagewa- 
schene Niderschlag wird wie in Nr. HCt behandelt* 

l>ie erste I'IUssigkeit, welche das Zink und gewdhnüdi 
ein wenig Kisen enthält, wird zum Hie^Jen erfaitst, mit et- 
was unterchlorigsaurem Natron versetzt, um daa Eisen hüher 
%n oxydiren, und dann mit einem T'elnjrschnss von Ammo- 
niak vermischt, bis alh;s Zinkoxyd wif^ler aufgelöst nnd das 
Kisenoxyd gefällt ist, welches aungewaschen nnd gegMbt 
wird. Ks kann so nicht ganz frd von Zinkoxyd erhaheo 
werden. 

Auü der al/filtrirten I>isung wird da« Zink durch Schwe- 
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folammouium gefUllt. Der Niedorsohlagf darf nicht eher ab- 
filtrirt werden, als bis er sich abgesetxt hat. £r wird unter 
Zusata von etwas Schwefelammouium ausgewaschen und 
noch nass (sammt dem Filtrum) mit concentrirter CShlor- 
wasserstoffsäure digerirt, die Lösung abfiltrirt und im Sie- 
den das Zinkoxyd durch kohlensaures Natron gefUUt Nach 
dem Waschen und Trocknen wird der Niedersclilag geglüht 
und als reines Zinkoxyd gewogen. Oder es wird das Sohwe- 
felsink getrocknet, möglichst vom l^^ltrum abgelöst, dieses 
verbrannt, die Asche lum Sohwefelaink gegeben, dieses mit 
ein wenig Schwefel vermischt, in eine gewogene Kugelröhro 
gegeben und in Wasserstoffgas geglüht, worauf es als Sohwe- 
felaink gewogen wird. 

Schärfer trennt man das Eisenoxyd vom Zinkoxyd durch 
bernsteinsaures Alkali, indem man gans so wie in Nr. 25 
verfährt, oder durch kohlensauren Baryt (pag 31). Wollte 
man die Lösung, wie man vorgeschlagen hat, mit essig- 
saurem Natron versetien, wodurch Eisen und Zink in essig- 
saure Salie verwandelt werden, und dann Scliwefelwasser- 

stoiTgas einleiten, so würde nicht allein das Zink, sondern 
auch das Eisen gefällt werden. 



32. Gnlmei , 
5inÖ. 

Der gemeine Galmoi enthält meist kloine Beimengungen 
von Eiseuoxydul, Mauganoxydul , Bleioxyd, Kadmiumoxyd, 
Kalk, Magnesia und Kieselsäure. 

Er wird in Salisäure aufgelöst, lur Trockne verdunstet, 
die Masse mit starker Salasäure digerirt, verdünnt, erwärmt 
und die Kieselsäure abfiltrirt. 

Die Lösung, die sauer sein muss, wird mit Schwefel- 
wasserstoffgas gesättigt und dadurch Blei und Kadmium 
gefällt. 

Der Niederschlag wird mit concentrirter Salpetersäure 
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punf; wini dtm Kuptoroxyd wio in Nr. *J)) hei»» diircli kan- 
»tiNohiui Knli ((oHlllt, p'^litlit iiiul nln Oxyd (r«*wugou. 

l>to vom Schwololkii|>(or nhtiltrirto UUun^, wolohe da» 
Kidon nln ()xv(lul ontliKlt . n^inl in oinom Kolben bis luüw 
Mum Hiwion orlütst odor n<«tlii|;(«nfiill(i Aurli durch Kiiuliuib 
pton ooncontrirt und wHhrond doi«iion uiirh und imrh rtwii» 
oldorMAurtHi Kuli unp'p'bon, bis« nlloi« Kinonoxvthil in i>iyd 
vorwnndolt int. K^ ^ird liirriinf dnrrh kiiuMiiichr«! Animo* 
niiik ^^fHllt, p^wAMrhon« p^trocknrt und p^lftlit. 

Tnirtuiohtot dor Liinliolikoit dt« Knpforoxyd» in küu^li^ 
polioni Aunnonink knnn nmn on durch ditwt^ nicht vom Ki« 
nonoxyd pMinu trounon, wril nut diononi U^trMchtKch rvA 
Kupforoxyd, unHuti«irldiAv durrh Ainnionink, mit nitnlfNrndlt 



;tl. /iiikbiciulo, 
Vax S, 

I)io Autlitüuii^ ^'{tohioht ^nn» no, wio ht^im Kupft^rkw» 
nn^^^obon ii«t. I>iut Minoriil niuti!» nohr fiun fct^riobou und 
dio SHuro üohr conriMitrirt noin. 

Nnohdoni nmn dio ^rbildoto ScbwofrUlluro durch Ohior 
luuriuni «uitp^Oint und don {iborNrliUM^i^Mi lUryl wicnlor cnt> 
fornt hnt, winI dio I<{'»üun^ mit Sohwolo1wi(Mortitoll|^ fp^ 
»MttiKt Mur FHllunfT oiiios ot^orn vorkommondou kl<>in«n ti«»- 
luüton AU Kuplor und Kndmium. 1>vr nbÜltrirt« nuvfptiwii* 
(ichono NitHlorurldiifr winI wio in Nr. IMi bolmudolt. 

l>to omto b^lüdtti^koit , wolrho dAH Zink und |(t>w(lhnli<>li 
iuu woni^ Kinen onthMlt . wird »um HiiMlon crhiUt « mit c^ 
WM untorckUuipmurom Nntron vornotxt, um daa Kiven htthvf 
MU oxydiron, und dtinn mit oinom robontoliUBs von Ammo* 
niiüc vormi))(dit , bin üIUhi /inkoxyd witnlor iiu()cf«ltVKl und d«# 
Fanonoxyd ^oIHllt ir»t . wololiw nuiijjowniiohou unti (ttiftttkl 
win). K» knnn no niobt ^nn« iVoi von Ziukoxyd orhuit«« 
wortlon. 

Ann <U'r »btUtrirton U>!iun^ winI Aw 'Aiwk durch Sdiv«" 
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ständig löslich. Den Bleioxydgebalt bestimmt man dorch 
Glühen, nachdem man es bei 100^ getrocknet hat Um 
den Wassergehalt zu bestimmen, glüht man es, bei 100^ 
getrocknet, in einer Röhre, an die ein gewogenes Chlor- 
calciumrohr angefügt ist. Die zugleich weggehende Kob* 
lensäure bestimmt man aus dem Verlust. Zuweilen enthält 
es auch kleine Mengen von basischem essigsaurem Bleioxjd, 
erkennbar am Acetongeruch beim Glühen. ^ 

Kreidehaltiges Bleiweiss wird ebenfalls bis auf Spuren 
von Unreinigkeiten, vollständig von Salpetersäure aufgelöst. 
Aus der verdünnten Lösung wird das Blei durch Schwe- 
felwasserstoffgas ^eföllt, das Schwefelblei auf einem gewo- 
genen Filtrum abfiltrirt, gewaschen, bei 100® getrocknet 
und gewogen. — . Aus der Lösung wird der Kalk, nach 
dem Neutralisiren mit Ammoniak, durch oxalsaures Ammo- 
niak gefällt. 

Bleiweiss, welches Schwerspath beigemengt enthält, hin- 
terlässt diesen bei der Auflösung in Salpetersäure. Nach 
dem Auswaschen und Glühen wird er gewogen und wie in 
Nr. 15 analysirt. 

Ein Gypsgehalt bleibt bei der Auflösung in Salpeter- 
säure eben&lls grossentheils zurück. Durch Kochen mit 
vieler verdünnter Salpetersäure kann er vollständig aufge- 
löst und so auch von gleichzeitig vorhandenem Schwerspath 
getrennt werden. Seine Menge wird aus der Menge von 
schwefelsaurem Baryt bestimmt, die man durch Fällung der 
Lösung mit Chlorbarium erhält. 

Schwefelsaures Bleioxyd würde ebenfalls bei der Auf- 
lösung in verdünnter Salpetersäure zurückbleiben. Nach dem 
Auswaschen wird es durch Schwefelammonium schwarz-, in 
weinsaurem Ammoniak mit überschüssigem Ammoniak ist es 
löslich. In einem Gemenge von schwefelsaurem Bleioxyd 
und schwefelsaurem Baryt könnte das erstere durch Dige- 
stion mit Schwefelammonium in Schwefelblei verwandelt und 
dieses dann mit concentrirter Salzsäure in Chlorblei ver- 
wandelt und mit Wasser ausgezogen werden. 
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nntif; wird flau Kiififf^roxyd wi<t in Nr, 29 halnn flurch k««' 
niinehen Kali ^i;fHllt, K^'pfliihi und nln Oxyd giswogon. 

I>io vom Hchwi)f(ilkii{ff<!r Alffiltrirto Innung, welche im 
Kiifen al» Oxydul «uithHlt, wird in (utiiim Kolben hin nähe 
ssum Hifs^lon erhitzt oAur nfftliif^onfalli» auch durch Khideni' 
|if(sn conc4)ntrirt und wtthrcmd rh^HNftn nach und nach etw« 
chlorHaur<sH Kali zugc^cliori, liin allcN KiNnnoxyclul in Oxyd 
vürwandclt ifit. Kh wird hierauf durch ktinnilnchen Atnmo' 
tiiak g<!fHllt, gßwaHchcn, g($trockn(*t und geglüht* 

tJrigfuichtot dor I/iMlichkcit d«« KupfcroxydH in keniiti' 
Hclifmi Ammoniak kann man ch durch di<M(3fi nicht vom Ei* 
iKsnoxyd genau tronnon, weil mit dicH(?m botrlichtlich rid 
Kupfisroxyd, unauH/Jchhar durch Ammoniakf mit niodeHUh. 



<{1* Zinkblende y 

Zn H. 

1>i<3 AufUiNung geHchieht ganz, no, wi« beim Ktipferkiei 
ang(!gisbcn ifit. l>aM Mineral muHH Hchr foin gcriobcn ond 
die HHure mdir conc^;ntrirl Hein. 

Nachdem man die gebildete HchwefelitHurA durch Chlor* 
l^arium auMgeDillt und den (JlierHchfJHMigen Daryt wieder «mt' 
fernt hat, wird die l/mung mit HchwefelwaMneratoflg«« g«»' 
Nllttigt ssur Füllung e,ineM öfterH vorkommenden kleinen Ge- 
lialti}» an Kupfer und Kailmium. I>er aliflltrirte an^gewa- 
ffchene Nie^lerNchlag wird wie in Nr. '50 behandelt. 

Die erNte PlflMMigkeit, welche Ahh Zink und gewl^hnüdi 
ein wenig KiMen enthält, wird zum Hieden erhitzt, mit et- 
waM unti;rchlorigftaurem Natron verNotsst, um daa Eisen h5ber 
zu oxydiren, und dann mit einem I Ie,berHchuHfi von Ammo- 
niak vermiHcht, Imh alleft Zinkoxyd wieder aufgeltet und dif 
KiMenoxyd geHlllt iHt, welch<;N auitgewaKchon und gegifibt 
wird. Kh kann no nicht ganz, frei von Zinkoxyd erhalt» 
werden. 

AuH der abfdtrirten f/mung wird Am Zink durch 8ckw^ 
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concentrirt , mit Ammoniak versetzt und die Phosphorsäure 
durch schwefelsaure Magnesia gefällt. 

Die kalkfreien arseniksäurehaltigen Arten kann man auch 
auf die Weise analysiren , dass man sie, sehr fein gerieben, 
mit mäsig verdünnter Schwefelsäure digerirt, das meiste 
Wasser abdunstet, die Masse mit Alkohol vermischt, das 
schwefelsaure Bleioxyd abfiltrirt und mit Weingeist aus- 
wäscht. Aus der abfiltrirten Flüssigkeit wird der Alkohol 
abgedunstet, und in dieselbe, während man sie bis zu un- 
geföhr 50^ erhitzt, Schwefelwasserstoffgas geleitet. Unter 
fortwährendem Einleiten lässt man sie erkalten, lässt sie, 
mit dem Gas gesättigt, 24 Stunden lang verschlossen stehen 
und filtrirt dann das gefällte Schwefelarsenik ab. 

Die abfiltrirte Flüssigkeit wird mit Ammoniak versetzt 
und dadurch das Eisen als Schwefeleisen gefällt, welches 
zuweilen eine kleine Menge Chromoxyd enthalten kann. 

Die davon abfiltrirte Flüssigkeit wird durch Abdampfen 
concentrirt und die Phosphorsäure durch schwefelsaure Mag- 
nesia und Ammoniak gefällt. 

Zur Au£&ndung von Chrom digerirt man das Mineral 
mit einem Gemische von concentrirter Salzsäure und Alko- 
hol und fällt aus der abfiltrirten Lösung, nachdem man den 
Alkohol abgedampft hat, das Chromoxyd heiss durch kau- 
stisches Ammoniak. Es enthält dann etwas Phosphorsäure. 



40. Silber und Blei. 

1. Durch Cupellation. 

2. Die Lösung der beiden Metalle in Salpetersäure 
wird mit vielem Wasser verdünnt, nahe zum Sieden erhitzt 
und das Silber durch Salzsäure als Chlorsilber gefällt. 
(Siehe Nr. 1). 

Aus der abfiltrirten, erkalteten Lösung, nachdem man 
die meiste Säure durch Ammoniak neutralisirt hat, wird 
das Blei durch Schwefelwasscrstuffgas gefällt. (S. Nr. 39). 
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sung wird das Knpferoxyd wie in Nr. 29 heiss durch kau- 
stisches Kali gefällt, geglüht und als Oxyd gewogen. 

Die vom Schwefelkupfer abfiltrirte Lösung, welche das 
Eisen als Oxydul enthält, wird in einem Kolben bis nahe 
zum Sieden erhitzt oder nöthigenfalls auch durch £iudam- 
pfen concentrirt und während dessen nach und nach etwas 
chlorsaures Kali zugegeben, bis alles Eisenoxydul in Oxyd 
verwandelt ist. Es wird hierauf durch kaustisches Ammo- 
niak gefällt, gewaschen, getrocknet und geglüht. 

Ungeachtet der Löslichkeit des Kupferoxyds in kausti- 
schem Ammoniak kann man es durch dieses nicht vom Ei- 
senoxyd genau trennen, weil mit diesem beträchtlich viel 
Kupfer oxyd , unausziehbar durch Ammoniak, mit nieder^dlt 



31. Zinkblende, 

ZnS. 

Die Auflösung geschieht ganz so, wie beim Kupferkies 
angegeben ist. Das Mineral muss sehr fein gerieben und 
die Säure sehr concentrirt sein. 

Nachdem man die gebildete Schwefelsäure durch Chlor- 
barium ausgefallt und den überschüssigen Baryt wieder ent- 
fernt hat, wird die Lösung mit Schwefelwasserstoffgas ge- 
sättigt zur Fällung eines öfters vorkommenden kleinen Ge- 
haltes an Kupfer und Kadmium. Der abfiltrirte ausgewa- 
schene Niederschlag wird wie in Nr. 36 behandelt. 

Die erste Ilüssigkeit, welche das Zink und gewöhnlich 
ein wenig Eisen enthält, wird zum Sieden erhitzt, mit et- 
was unterchlorigsaurem Natron versetzt, um das Bisen höher 
zu oxydiren, und dann mit einem Ueberschuss von Ammo- 
niak vermischt , bis alles Zinkoxyd wieder aufgelöst und das 
Eisenoxyd gefällt ist, welches ausgewaschen und g^lüht 
wird. Es kann so nicht ganz frei von Zinkoxyd erhalten 
werden. 

Aus der abfiltrirten Lösung wird das Zink durch Schwe- 
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folammonium gefUllt. Der Niedersohlagf darf nicht eher ab- 
filtrirt werden, als bis er sich abgeseUt hat. Er wird unter 
Zosata von etwas Sohwefelammouium ausgewaschen und 
noch nass (samint dem Filtrum) mit conceutrirter Chlor- 
wasserstoffsäure digerirt, die Lösung abfiltrirt und im Sie- 
den das Zinkoxyd durch kohlensaures Natron gefKllt Nach 
dem Waschen und Trocknen wird der Niederschlag geglüht 
und als reines Zinkoxyd gewogen. Oder es wird das Schwe- 
felaink getrocknet, möglichst vom Filtrum abgelöst, dieses 
verbrannt, die Asche lum Sohwefelaink gegeben, dieses mit 
ein wenig Schwefel vermischt, in eine gewogene Kugelröhre 
gegeben und in Wasserstoffgas geglüht, worauf es als Schwe- 
felsink gewogen wird. 

Schärfer trennt man das Eisenoxyd vom Zinkoxyd durch 
bernsteinsaures Alkali, indem man ganx so wie in Nr. 25 
verfährt, oder durch kohlensauren Baryt (pag 31). Wollte 
man die Lösung, wie man vorgeschlagen hat, mit essig- 
saurem Natron versetzen, wodurch Eisen und Zink in essig- 
saure Salie verwandelt werden, und dann Schwefelwasser- 
stoffgas einleiten, so würde nicht allein das Zink, sondern 
auch das Eisen gefällt werden. 



32. Gnlmei , 

Der gemeine Galmoi enthält meist kleine Beimengungen 
von Eisenoxydul, Manganoxydul, Bleioxyd, Kadmiumoxyd, 
Kalk, Magnesia und Kieselsäure. 

Er wird in Salzsäure aufgelöst, lur Trockne verdunstet, 
die Masse mit starker Salxsäure digerii^, verdünnt, erwärmt 
und die Kieselsäure abfiltrirt 

Die Lösung, die sauer sein muss, wird mit Schwefel- 
wassersto%as gesättigt und dadurch Blei und Kadmium 
gefällt. 

Der Niederschlag wird mit conceutrirter Salpetersäure 
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sung wird das Kupferoxyd wie in Nr. 29 heiss durch kau- 
stisches Kali gefällt, geglüht und als Oxyd gewogen. 

Die vom Schwefelkupfer abfiltrirte Lösung, welche das 
Eisen als Oxydul enthält, wird in einem Kolben bis nahe 
zum Sieden erhitzt oder nöthigenfalls auch dnrch Eindam- 
pfen concentrirt und während dessen nach und nach etwas 
chlorsaures Kali zugegeben, bis alles Eisenoxydul in Oxyd 
verwandelt ist. Es wird hierauf durch kaustisches Ammo- 
niak gefällt, gewaschen, getrocknet und geglüht. 

Ungeachtet der Löslichkeit des Kupferoxyds in kausti- 
schem Ammoniak kann man es durch dieses nicht vom £S- 
senoxyd genau trennen, weil mit diesem beträchtlich vid 
Kupfer oxyd, unausziehbar durch Ammoniak, mit nieder^t 



31. Zinkblende y 

ZnS. 

Die Auflösung geschieht ganz so, wie beim Kupferkies 
angegeben ist. Das Mineral muss sehr fein gerieben und 
die Säure sehr concentrirt sein. 

Nachdem man die gebildete Schwefelsäure durch Chlor- 
barium ausgefallt und den überschüssigen Baryt wieder ent- 
fernt hat, wird die Lösung mit Schwefel wasserstofi^gas ge- 
sättigt zur Fällung eines öfters vorkommenden kleinen Ge- 
haltes an Kupfer und Kadmium. Der abfiltrirte ausgewa- 
schene Niederschlag wird wie in Nr. 36 behandelt« 

Die erste Ilüssigkeit, welche das Zink und gewöhnlich 
ein wenig Eisen enthält , wird zum Sieden erhitzt , mit et- 
was unterchlorigsaurem Natron versetzt, um das Eisen höher 
zu oxydiren, und dann mit einem Ueberschuss von Ammo- 
niak vermischt , bis alles Zinkoxyd wieder aufgelöst und du 
Eisenoxyd gefällt ist, welches ausgewaschen und geglüht 
wird. Es kann so nicht ganz frei von Zinkoxyd erhalten 
werden. 

Aus der abfiltrirten Lösung wird das Zink durch Schwe- 
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felammoniam gefällt. Der Niederschlag darf nicht eher ab- 
filtrirt werden, ab bis er sich abgesetzt hat. Er wird unter 
Zusatz von etwas Schwefelammonium ausgewaschen und 
noch nass (sammt dem Filtrum] mit concentrirter Chlor- 
wasserstoffsäure digerirt, die Lösung abfiltrirt und im Sie- 
den das Zinkoxyd durch kohlensaures Natron gefällt. Nach 
dem Waschen und Trocknen wird der Niederschlag geglüht 
und als reines Zinkoxyd gewogen. Oder es wird das Schwe- 
felzink getrocknet, möglichst vom Filtrum abgelöst, dieses 
verbrannt, die Asche zum Schwefelzink gegeben, dieses mit 
ein wenig Schwefel vermischt, in eine gewogene Kugelröhre 
gegeben und in Wasserstoffgas geglüht, worauf es als Schwe- 
felzink gewogen wird. 

Schärfer trennt man das Eisenoxyd vom Zinkoxyd durch 
bemsteinsaures Alkali, indem man ganz so wie in Nr. 25 
verfährt, oder durch kohlensauren Baryt (pag 31). Wollte 
man die Lösung, wie man vorgeschlagen hat, mit essig- 
saurem Natron versetzen, wodurch Eisen und Zink in essig- 
saure Salze verwandelt werden, und dann Schwefelwasser- 
stoffgas einleiten, so würde nicht allein das Zink, sondern 
auch das Eisen gefällt werden. 



32. Galmei , 

ZnC. 



Der gemeine Galmei enthält meist kleine Beimengungen 
von Eisenoxydul, Manganoxydul, Bleioxyd, Kadmiumoxyd, 
Kalk, Magnesia und Kieselsäure. 

Er wird in Salzsäure aufgelöst, zur Trockne verdunstet, 
die Masse mit starker Salzsäure digerirt, verdünnt, erwärmt 
und die Kieselsäure abfiltrirt. 

Die Lösung, die sauer sein muss, wird mit Schwefel- 
wasserstoffgas gesättigt und dadurch Blei und Kadmium 
gefällt. 

Der Niederschlag wird mit concentrirter Salpetersäure 
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peteraäure auf, fügt dann SaizsäQie und darauf pbospho- 
rige Säure ') hinzu und Issst dann das Gemisclie einen Tag 
lang Etehen. Hierdurch wird alles Quecksilber als ChlorUr 
gefällt In der Wilrme wörde auch Quecksilber zu Me- 
tall reducirt werden. Das Quecksilberchlorür wird auf ei- 
uem bei lOO^gelrockaeten und gewogenen Filtrum abfiltrirt, 
bei 100" getrocknet und gewogeo. 

Aus der abfiltrirten Flüssigkeit wird das Kupfeiozyd 
bei Siedhitze durch kaustisches Kali gefällt. 

Diese Methode ist auch zur Trennung des Quecksilbers 
vom Wismuth, Cadraium , Zipk, Arsenik und Antimon an- 
wendbar. Bei letzterem muss die Lösung zngloicb mit 
Weinsäure vermiscbt sein. 

2. Zionamalgam (Spiegelbeleg). £b wird in K5ni^- 
wasser aufgelöst, die Auflösung mit Ammoniak in kleinem 
Überschuss und daranf mit ßber schüssigem Scbwefelammo- 
niiim veraetzt und längere Zeit damit verschloBseo digerirt. 
Das gebildete Schwefelaina löst sich auf, das Scbwefelqueck- 
silber scheidet sich schwarz ab, es wird auf einem gewo- 
genen Filtrum abfiltrirt, mit schwachem Schwefelammonium 
gewaschen and bei 100" getrocknet. 

Aus der Schwefelammoniumlösung wird das Scbwefel- 
dnn durch verdünnte Salzsäure gefällt, abfiltrirt, gewaschen, 
getrocknet und im Filtrnm in einem Porzellanliegel unter 
Luftzutritt, anfangs bei sehr gelinder Hitze, geröstet, bis 
) Ziunoxjd verwandelt ist, indem man zuletzt 
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Bung wird das Kupferoxyd wie in Nr. 29 heiss durch kau- 
stisclies Kali gefällt, geglüht und als Oxyd gewogen. 

Die vom Schwefelkupfer abfiltrirte Lösung, welche das 
Eisen als Oxydul enthält, wird in einem Kolben bis nahe 
zum Sieden erliitzt oder nötigenfalls auch durch Sin dam- 
pfen concentrirt und während dessen nach und nach etwas 
chlorsaures Kali zugegeben, bis alles Eisenoxydul in Oxyd 
verwandelt ist. Es wird hierauf durch kaustisches Ammo- 
niak gefällt, gewaschen, getrocknet und geglüht. 

Ungeachtet der Löslichkeit des Kupferoxyds in kausti- 
schem Ammoniak kann man es durch dieses nicht vom Ei- 
senoxyd genau trennen, weil mit diesem beträchtlich viel 
Kupferoxyd , unausziehbar durch Ammoniak, mit niederflült 



31. Zinkblende, 
ZnS. 

Die Auflösung geschieht ganz so, wie beim Kupferkies 
angegeben ist. Das Mineral muss sehr fein gerieben und 
die Säure sehr concentrirt sein. 

Nachdem man die gebildete Schwefelsäure durch Chlor- 
barium ausgefällt und den überschüssigen Baryt wieder ent- 
fernt hat, wird die Lösung mit Schwefelwasserstoffgas ge- 
sättigt zur Fällung eines öfters vorkommenden kleinen Ge- 
haltes an Kupfer und Kadmium. Der abfiltrirte ausgewa- 
schene Niederschlag wird wie in Nr. 36 behandelt. 

Die erste Ilüssigkeit, welche das Zink und gewöhnlich 
ein wenig Eisen enthält, wird zum Sieden erhitzt, mit et- 
was unterchlorigsaurem Natron versetzt, um das Eisen höher 
zu oxydiren, und dann mit einem Uebcrschuss von Ammo- 
niak vermischt , bis alles Zinkoxyd wieder aufgelöst und das 
Eisenoxyd gefällt ist, welches ausgewaschen und geglüht 
wird. Es kann so nicht ganz frei von Zinkoxyd erhalten 
werden. 

Aus der abfiltrirten Lösung wird das Zink durch Schwe- 
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feUunmoniam geflült. Der ^Hederschla^ darf nicht eher ab- 
filtrirt werdffli, als bis er sich abgesetzt hat. Er wird unter 
Znsatz Yon etwas SchwefeJammoninm ausgewaschen nnd 
noch nass (sammt dem FUtrum) mit concentrirter CUor- 
wasserstoflbänre digerirt, die Ldsnng abfiltrirt nnd im Sie- 
den das Zinkoxjd dnrdi kohlensanres Natron gefiült. Nach 
dem Wasdiffli nnd Trocknen wird der ^ederschlag geglfiht 
nnd als reines Zinkoxjd gewogen. Oder es wird das Schwe- 
felzink getrocknet, möglichst Yom Filtmm abgelöst, dieses 
verbrannt, die Asche znm Schwefelzink gegAen, dieses mit 
ein wenig Schwefel yermischt, in eine gewogene Kngelröhre 
gegeben nnd in WasaentoSgaa g^lfiht, worauf es ab Schwe- 
felzink gewi^en wird. 

Schärfer trennt man das Eäsenoxjd Yom Zinkoxjd durch 
bemsteinsanres Alkali, indem man ganz so wie in Nr. 25 
TO-ährt, oder durdi kohlensauren Barjt fpag 31). Wollte 
man die Lösung, wie man vorgeschlagen hat, mit essig- 
saurem Natron Yersetzen, wodurdi Eisen und Zink in essig- 
saure Salze Yerwandelt werden, und dann Schwefelwasser- 

Stomas einleiten, so würde nicht allein das Zink, sondern 
auch das Eis^i geüült werden. 



32. Galmei , 

ZnC. 



Der gemdne Gralmd enthält meist kleine Beimengungen 
Yon Eisenoxjdul, Manganox jdul , Bldoxyd, Kadmiumoxjd, 
Kalk, Magnesia nnd Kieselsäure. 

& wird in Salzsäure au%elöst, zur Trodme Terdunstet, 
die Masse mit starker Salzsäure digerirt, Yerdfinnt, erwärmt 
und die Kieselsäure abfiltrirt 

Die Lösung, die sauer sein muss, wird mit Schwefel- 
wassorsto^as gesättigt und dadurch Bld und Kailmi'ntn 
getäit. 

Der Niedersdilag wird mit concentrirter Salpetersäure 
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48. Zinn nnd Blei, 

(Arbeitszinn, Schuellloth). 

Man oxjdirt mit mäsig starker Salpetersänre , wobei 
das Zinn als Oxyd ungelöst bleibt, welches, nachdem man 
die Masse zuletzt noch erhitzt und dann mit Wasser ver- 
dünnt hat, abfiltrirt, gewaschen, getrocknet und gegltiht wird. 

Aus der abfiltrirten Flüssigkeit wird das Blei dnrch 
verdünnte Schwefelsäure gefällt. Die ganze Flüssigkeit mit 
dem Niederschlage wird dann bis zur Verjagung der Salpe- 
tersäure und anfangenden Verflüchtigung der Schwefelsäure 
abgedampft, der Rest mit etwas Wasser verdünnt nnd das 
schwefelsaure Bleiozjd auf einem bei 120^ getrockneten 
und gewogenen Filtrum abfiltrirt und mit Weingeist ausge- 
waschen. Indessen kann man auch ein ungewogenes Fil- 
trum anwenden , wenn man so viel wie möglich den 'ge- 
trockneten Niederschlag vom Filtrum ablöst und dieses vor- 
sichtig für sich verbrennt, so dass keine ßeduction von Blei 
statt findet. (S. femer Nr. 49). 

Nach dem obigen Verfahren ist es schwer das Zinn- 
oxyd ganz frei von Blei zu bekommen. Sicherer ist es die 
Legirung mit einem Gemenge von kohlensaurem Kali mid 
Schwefel zu schmelzen, das Zinn als Schwefelsalz aosza- 
ziehen und wie in Nr. 49 zu verfahren. 



49. Wismnth, Blei und Zinn. 

Die Legirung wird mit mäsig starker Salpetersäure 
ozydirt , die Masse mit einem kleinen Überschnss von Am- 
moniak und darauf mit überschüssigem Schwefelammoninm 
vermischt und verschlossen damit eine Zeit lang digerirt 
Hierbei wird allein das Zinn als Schwefelsalz aafg^töst 
Die Lösung wird von den anderen Schwefelmetallen abfil- 
trirt und diese mit sehr verdünntem Schwefelammoninm 
ausgewaschen und getrocknet. 




rdaininoninm gofHUt. Der Niederschi aj^ darf nicht eher ab- 

ültrirt werden, als bis er sich abgesetzt hat. Er wird unter 
Zusatz vou etwas Schwefelaromouiimi ausgewaschen und 
noch nass (sammt dem Filtruin) mit concentrirter Chlor- 
wassers tofiaäure digerirt, die Lösung abfiltrirt und im Sie- 
den das Zinkoxyd durch kohlensaures Natrou geßlllt. Nach 
dem Waschen und Trocknen wird der Niederschlag gogläht 
und als reines Zinkoxyd gewogen. Oder es wird daa Schwe- 
felzink getrocknet, möglichst vom Fillrum abgelöst, diesea 
verbrannt, die Asche zum Schwefekink gegeben, dieses mit 
ein wenig ächwefel vormtscht, in eine gewogene Kugelröhre 
gegeben und in Wasserstoffgoa geglüht, worauf es als ScLwe- 
feizink gewogen wird. 

Schärfer trennt man das Eisenoxyd vom Zinkoxyd durch 
bernsteinsaures Alkali, indem man ganz so wie in Nr. 25 
verfährt, oder durch kohlensauren Baryt (pag 31). Wollte 
man die Losung, wie man vorgeschlagen hat, mit essig- 
samem Natron versetzen, wodurch Eisen und Zink in essig- 
saure Salze verwandelt werden, und dann Schwefelwasser- 
stofTgas einleiten, so würde nicht allein dos Zink, sondern 
auch daa Eisen gefällt werden. 



32. Galmei , 
ZnÖ. 

Der gemeine Galmc! enthält meist kleine Beimengungen 
vou Eisenosydul , Manganoiydul , Bleioxyd, Kadmiumoxyd, 
Kalk, Magnesia und Kiesel säore. 

Er wird In Salzsäure aufgelöst, zur Trockne verdunstet, 
die Masse mit starker SalzäSure digerirt, verdünnt, erwärmt 
und die Kieselsaure abßltrii't. 

Die Lösung, die sauer sein muss, wird mit Scbwefel- 
wasserstoffgas gesättigt und dadurch BId und Kadmium 
gefällt. 

Der Niederschlag wird mit concentrirter Salpetersäure 
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bang entsteht. Man mischt nun vordünnte Schwefelsäure 
hinzu, lässt einige Zeit unter Umrühren stehen, vermischt 
die Masse dann mit Alkohol, rührt gut um und lässt das 
schwefelsaure Blei sich absetzen. Es wird abfiltrirt and 
zuerst mit salzsäurehaltigem Alkohol, darauf mit reinem 
Alkohol ausgewaschen. Die abfiltrirte Lösung wird dann 
mit einer grossen Menge Wasser vermischt und dadurch 
das Wismuth als basisches Chlorid gefällt. 



50. Wismuth und Kupfer. 

Durch kohlensaures Ammoniak, wodurch das Wismuth 
gefällt wird, das Kupfer aufgelöst bleibt, ist die Trennung 
imr approximativ. Scharf geschieht sie durch Fällung des 
Wismuths als basisches Chlorür wie in Nr. 49. 



51. Schweinfurier Grün, 

CuAc + 3ÖuÄs. 

Mit kaustischer Kalilauge erwärmt, werden die Säuren 
ausgezogen unter Zurücklassung von rothem Kupferoxydul, 
indem V3 der arsenigen Säure in Arseniksäure verwan- 
delt wird. 

Noutralisirt man die abfiltrirte Lösung mit Salpetersäure 
und tropft dann allmälig salpetersaures Silberoxyd hinzu, so 
wird zuerst rothbrauncs arseniksaures und darauf g^elbes 
arsenigsaures Silberoxyd gefälU* 

Zur Trennung der beiden Säuren versetzt man die durch 
Salpetersäure übersättigte Lösung mit kaustischem Ammo- 
niak und darauf mit schwefelsaurer Magnesia, vermischt mit 
iO viel Salmiak, dass Ammoniak nichts daraus fällt. Hier- 
durch wird alle Arseniksäure als arseniksaure Ammonium- 
oxyd-Magnesia gefällt Nach 12 Stunden wird der Nieder- 



BcÜag auf einem getrockneten und gewogenen Filtrui 

ahfiltrirt, mit verdünntem Ammoniak ausgewaschen und ge- 
nau bei 1000 getrocknet. Es ist dann Mg^NB* + Äs 4- H 
und enthäll 62,9 Proo. ArBonikaSure. — Ihn zu glühen 
ist nicht sicher, weil dabei Arsenik redncirt and verflüch- 
tigt wird. 

Die vom Magnesia -NjederscLlng abfiltrirte Flüssigkeit 
wird mit Salzsäure sauer gemacht und durch Schwefelwas- 
serBtoffgas die arsenige Säure als Schwefelarsenik gefällt. 

Sättigt man die alkalische Lösung mit Salzsäure und 
erhitzt sie mit schwefliger Säure , so wird die Araeniksäure 
zu arseniger Säure reducirt und kann mit Schwefelwasser- 
stoffgas gefällt werden. 

Umgekehrt, sältigt man die Lösung mit Chlorgas, so 
wird alle nrsenige Säure in Arseniksäura verwandelt und 
kann dann durch ammoniakalisches Magnesiasalz gefüllt 
werden *). 

Wird die Farbe mit einem Gemische von concentrirter 
Salzsäure und Alkohol digcrirl, so entsteht eine Lösung von 
Kupferchlorid und die arsenige Säure bleibt als weissen 
Pniver zurück. 

Wird die Farbe längere Zeit mit überschüssigem Schwe- 
felammonium digerirt, so wird das Kupfer als Sehwefel- 
kupfer ungelöst abgeschieden, während alles Arsenik auf- 
gelöst wird und aus der abfiltrirten Lösung durch Salzsäure 
als Schwefelarsenik gefallt werden kann. 

Destillirt man die Farbe mit verdünnter SchwefelsKure, 
so geht die Essigsäure über, die mit Baryt gesättigt und 
als Sala dargestellt werden kann. Ihre genaue quantitative 
Bestimmung kann nur durch die organische Eiern entar- 
AnalfBe geschehen. 



') Die Erkeanunü und Sehridung des Araeniki lietrefTead, 
siehe ferner die folgendeD Artikel und namenllich das Vurfihrea 
bei einer Arsenik— Vergiflung. 



i 
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52. Arsenik und Blei. 

Man oxydirt die zerkleinerte Verbindang mit Salpeter- 
sänre, verdampft die überschüssige Säure, nentralisirt mit 
Ammoniak und vermischt die gefällte weisse Masse mit 
einem Überschnss von Schwefelammonium, womit sie einige 
Zeit verschlossen digerirt wird. Die Lösung des entstan- 
denen Arsenik-Schwefelsalzes wird dann auf einem ^wo- 
genen Filtrum vom Schwefelblei abfiltrirt, dieses mit schwa- 
chem Schwefelammonium, zuletzt mit Wasser, ausgewaschen, 
getrocknet und wie in Nr. 39 behandelt. 

Aus der Lösung wird das Schwefelarsenik durch ver- 
dünnte Salzsäure gefällt, durch gelinde Digestion der Schwe- 
felwasserstoff verdunstet, der Niederschlag abfiltrirt, gewa- 
schen, sammt dem Filtrum in einem Becherglas allmälig 
mit concentrirter Salpetersäure übergössen und digerirt, bis 
alles Arsenik und aller Schwefel oxydirt und aufgelöst ist. 
Nach einiger Verdünnung mit Wasser wird aus der Flüs- 
sigkeit die Arseniksäure wie in Nr. 51 durch Magnesiasalz 
und Ammoniak gefällt 



53. Arsenik und Zinn. 

Die fein zertheilte Verbindung wird in einem gewoge- 
nen OeflUs allmälig und vorsichtig durch darauf getropfte 
Salpetersäure oxjdirt« Wenn sie in eine trockne weisse 
Masse verwandelt ist, giesst man mehr Salpetersäure hinsa 
und dampft dann die Säure im Wasserbade voUständig ab. 
Die bei 100^ getrocknete Masse wird gewogen. Man wägt 
dann einen bestimmten Antheil davon in einer Kngek'öhre 
ab nnd leitet Schwefelwasserstoffgas darüber. Der eine 
abwärts gebogene Schenkel der Bohre taucht in kaustisches 
Ammoniak in einem kleinen Kolben. Wenn der Apparat 
mit Gas gefallt ist erhitat man die Masse anfangs gelinde, 
dann stärker, bis sich Schwefelarsenik nnd Schwefel sn 
sublimiren anfangen, die sich in dem Ammoniak auflösen. 




neues Sablimat mehr bildet , 
den Apparat erkalten und schneidet dann das Stück Olas- 
röbre, in dem sich noch ungelöstes Sublimat befindet, von 
der Kugel ab. Man legt es in erwärmte Kalilauge , worin 
es sich leicht auflöst, und fügt diese Lösung zu dem Schwe- 
felammonium. Diese ganze Flüssigkeit wird dann vorsichtig 
mit Salzsäure übersättigt und dadurch das Schwefelarsenik 
gefällt. Ohne es abzufiltriren versetst man die Flübsigkeit 
mit geriebenem chlorsauren Kali und erwärmt, bis nur rei- 
ner Schwefel übrig ist, den man abliltrirt. Aus der LSsung 
wird dann die Ärseniksäure durch Ammoniak und schwe- 
felsaure Magnesia wie in Nr. 51 gefallt. 

In der Kugel ist alles Zinn als schwarzbraunes Suhwe- 
felzinn enthalten, aber mit Tarürenden Mengen von Schwe- 
fel, daher sich der Zinngebalt nicht unmittelbar durch Wä- 
gnng finden lässt. Man schüttet es darum in einen tarirten 
Porzellantiegel aus, benetzt es mit Salpetersäure und glüht 
bei Luftzutritt, bis es in weisses Zianoxyd verwandelt ist, 
welches gewogen wird. Die gefundenen Mengen von Zinn 
und Arsenik werden dann auf die ganze Menge der oxy- 
dirten Masse berechnet. 



Ein einfacheres 
Schwefelarsenik in 
Schwefelzlnn darin 
osydirte Verbindui 
Schwefel digerirt, 
hat (oder mit Zurü 
len, die abfiltrirt 
einem Übers chuss 
digerirt und dann 
Wassers und all 



Verfahren gründet sich darauf, daaa 
saurem scbwefligsaurem Kali löslich, 



unlöslich ist. 
lg wird mit 
bis sich die . 
ck lassung vo 
werden). Di 






Die durch Salpeteraäuro 
mstischer Kalilauge und 
Lsse vollständig aufgelöst 
basischen Scbwefelmetal- 
Lösung wird dann mit 
schwefliger Säure versetzt , damit 
anr Verdunstung von etwa % des 
ffligen Säure gekocht. Das Schwe- 



felzinn wird abfiltrirt und (weil es sich mit Wasser nicht 
auswaschen läsat) mit einer concentrirten Kochsalzlösung 
ausgewaschen. Diese wird dann ihrerseits aus dem Nie- 
derschlag mit einer Lösung von schwach saurem essigsau- 
rem Ammoniak entfernt, welche Flüssigkeit aber nicht zu 
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dem Kochsalz - Waschwasser gemischt werden darf. Das 
Schwefelxinn wird getrocknet nnd durch Bdsten mn der 
Laft in Zinnoxjd verwand elt. Aas der davon abfiltrirteB 
Lösung, welche das Arsenik als arsenige Slore enthftlt, wird 
es durch Schwefelwasserstoffgas gefallt. 



54. Tartaros stibiatns, 

KTr 4 Sbfr -h 2aq. 

Bei 100^ verliert das zerriebene Salz den Wassergehalt. 

Das Salz wird in ungefähr der SOOfachen Menge war- 
men Wassers gelöst nnd die Lösung mit Schwefelwasser- 
stoffgas gesättigt. Zur besseren Abscheidung des Scbwefel- 
antimons fügt man zuletzt noch etwas Salzsäure hinzn. Man 
filtrirt dann das Schwefelantimon, wenn die Flüssigkeit klar 
geworden ist, auf einem gewogenen Filtrum ab, wäscht es 
vollständig aus, trocknet es bei 150^ und wägt es. In die- 
sem Falle kann man daraus unmittelbar den Antimonge- 
halt berechnen. 

Die davon abfiltrirte Flüssigkeit wird zur Trockne ver- 
dunstet, die Salzmasse bis zur vollständigen Verkohlang der 
Weinsäure erhitzt, die Kohle mit verdünnter Salzsäure di* 
gerirt, abfiitrirt und vollständig ausgewaschen. Die Auflö- 
sung wird abgedampft und das zurückbleibende Chlorkalium 
in einem bedeckten Tiegel gelinde geglüht und gewogen. 

Der Gehalt an Weinsäure folgt aus der Differenz. Di- 
rect kann er nur durch eine organische filementar-Analjse 
gefunden werden. 



55. Antimon und Blei. 

[Lettemmetall]. 

Man oxydirt die zerkleinerte Verbindung mit Salpeter- 
säure , unter Zufügung von Weinsäure , mischt Ammoniak 
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in kleinem Überachuaa hinzu nnd darauf übers et üaBlgea gel- 
bes Sthwefelammoiiiuin, womit man die Masae eine Zeit 
lang verschloHseu digeriit, bi» sie vollkommen Bchwan ge- 
worden ist. Man verdünnt sie und filtrirt dna Schwefel- 
blei , wäscht es mit verdünntem SchwefelammonJum , zu- 
letzt mit reinem Wasser vollständig aus, trocknet es nnd 
behandelt es wie in Nr. 39. 

Aus der Lösung, welche das Schwefelantimon enthält, 
wird dasselbe durch verdünnte Schwefelsäure gefallt und 
die Flüssigkeit eo lange an der Luft stehen gelassen, bis 
der meiste Schwefelwasserstoff abgedunstet ist. Der Nie- 
derschlag wird dann auf einem getrockneten und gewogenen 
FiJtrum abfiltrirt, vollkommen gewaschen und so lange bei 
100** getrocknet, bis sein Gewicht conatant bleibt. 

Da man nicht mit Gewissheit seine quantitative Zusam- 
mensetzung wissen, uud er ausserdem beigemengten freien 
Schwefel enthalten kann , so muss er analysirt und entwe- 
der sein Schwefel- oder aoln Antimon-Gehalt hestimmtwerden. 

Zur Bestimraung des Soliwofelgehalts wird eine bestimmte 
Menge vom Filtrum genommen und in einem Kolben sehr 
allmälig und vorsichtig mit concenirirter Salpetersäure ozy- 
dirt. Darauf wird conccntrirte Salzsäure zugemischt und 
digerirt, his alles Antimon und aller Schwefel aufgelöst 
sind. Sogleich hierauf mischt man so viel Weinsäure hinzu, 
dass die Lösung dann ohne Trübung mit Wasaer verdünnt 
werden kann. Sollte sich Schwefel unoxydirt abgeschieden 
haben, so müsstc dieser auf einem gewogeneo Filtrum ab- 
filtrirt werden. Aus der verdünnten Lösung wird dann die 
Schwefelsäure durch Chlorbarium gefallt und der Nieder- 
schlag mit heissem Wasser gewaschen. Die daraus berech- 
nete Schwefel- und folglich Antimon-Menge wird dann auf 
die ganze Menge des erhaltenen Schwefelantimon:! berechnet. 

Zur directen Bestimmung des Antimons wird ein abge- 
wogener Theil des ganzen Niedetachlags in eine gewogene 
Kugelröhre gebracht und darin in einem darüber gcleitolcn 
Brhitzi , anfangs sehr gelinde, 
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zuletzt bis zum Schmelzen des Antimons, dessen Schwefel 
dabei vollständig weggeführt wird. 

Oder man leitet durch die Bohre einen Strom von luft- 
. freiem Kohlensäuregas und erhitzt darin den Niederschlag, 
bis er keinen Schwefel mehr verliert und in schwarzes 
Schwefelantimon verwandelt ist. 

Am sichersten ist es das Schwefelantimon in antimon- 
saures Antimonoxjd (Sb^O^j zu verwandeln, dadurch dass 
man es mit rauchender Salpetersäure vollständig 0x7- 
dirt. Um Entzündung zu vermeiden wird es vor dem Anf- 
tropfen der rauchenden Säure mit einigen Tropfen schwä- 
cherer benetzt. Die Oxydation geschieht in einem gewo- 
genen Porzellantiegel. Bei fernerer Digestion löst sich der 
pulverig abgeschiedene Schwefel vollständig auf. Die Säure 
wird dann vorsichtig abgedampft und der Bückstand geglüht. 



56. Bournonit, 

€u3 &b + 2Pb3 Si). 



Das gepulverte Mineral wird durch allmälige und vor- 
sichtige Zumischung von concentrirter Salpetersäure oxydirt, 
die Masse dann mit Ammoniak und hierauf mit gelbem 
Schwefelammonium vermischt und verschlossen digerirt. Es 
wird dann wie in Nr. 55 weiter verfahren. 

Das abfiltrirte Gemenge von Schwefelkupfer und Schwe- 
felblei wird auf dem Trichter getrocknet, so viel wie mög- 
lich vom Filtrum abgelöst, dieses verbrannt und die Schwe- 
felmetalle dann in einer Schaale mit allmälig zugetropfter 
rauchender Salpetersäure oxydii t. Es wird hierauf noch et- 
was Schwefelsäure zugemiscbt, alle Salpetersäure abgedampft 
und aus der Masse das schwefelsaure Kupferoxyd durch 
Wasser ausgezogen. Das schwefelsaure Bleioxyd wird ge- 
waschen, getrocknet und geglüht. Aus der Auflösung wird 
das Kupferoxyd im Sieden durch kaustisches Kali gefällt. 
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Diese Methode ist nicht ganx genau, weil sich mit dem 
Scfawefelantimon etwms Schwefelkopfer im Schwefelammo* 
niom «nflSst und mach das schwefelsaure Bleioxjd nicht 
gans nnlOslich ist. Richtiger erhilt man seine Menge, wenn 
man vor der Anssiehong des schwefebanren Knpferoxyds 
mit Wasser alle freie Schwefelsiore ahdampft. 

Eine genauere Methode für die Analyse des Boumonits 
ist die heim Fahler« heschriebene mit Chlor. 



57. Zinkenii*), 
PbSh. 

Den Schwefelgehalt findet man aus dem Verlust, den 
die Verbindung erleidet, wenn man sie in einer Kngelröhre 
in einem Strom von Wasserstoffgas erhitxt, indem aller 
Schwefel als Schwefelwasserstoffgas weggeführt wird und 
PbSb zurackbleibt 

Den relativen Blei- und Antimongehalt bestimmt man 
wie in Nr. 55. 

Zur directen Bestimmung des Schwefels wird die fein* 
geriebene Verbindung mit 3 mal so viel Salpeter und darauf 
mit 3 mal so viel kohlensaurem Natron vermischt und in 
einem Poraellantiegel anfangs allmälig, suletxt bis sum 
Olfihen und vollständiger Oxydation der Verbindung erhitzt. 
Ans der Masse werden dann die Salze durch Wasser aus- 
gesogen, der Rückstand vollständig ausgewaschen, die Lö- 
sung mit Salzsäure schwach übersättigt und die Schwefel- 
säure durch Chlorbarium gefüllt. 



*) Aholiche Verbindongeo sind der Plagionit, Jamsonit, das 
Federers. Der Zinkenil isl leicht könstlich tu erhallen durch 
Zosanaienschaielien too I Th. Schwefelblei mit 1,4 Th. schwär- 
sem SchwefelantimoB io eioem Glasrohr. 



58. Berlhierit, 

FeSb. 

Die fein geriebene Substanz wird mit Salzsäure und 
chlorHaurem Kali oxjdirt, bis der abgeschiedene Schwefel 
lein gelb ist, und die Lösung dann mit etwas Weinsäure 
vermischt. Sie kann hierauf ohne Fällung des Antimons 
mit Wasser verdünnt werden. Nachdem man den Schwefel 
auf einem getrockneten Filtrum abfiltrirt, gewaschen nnd 
hei 100° getrocknet hat, wird aus der Lösung die gebildete 
Schwefelsäure durcb Chiorbarium gefällt und der schwefel- 
saure Baryt mit heissem Wasser gewaschen. 

Nachdem durch Schwefel säure das liberachfissig ange- 
setzte Barytsalz entfernt ist, wird durch die Flüssigkeit ein 
Strom von Seh wefolwass erst offgas geleitet und dadurch das 
Antimon gefällt. (Vergl. weiter Nr. 55.) 

In der abfiltrirten Lösung wird das Eisen höher oxydirt 
und durch Ammoniak gefällt. 



59. Rolhgiltigerz'), 

Lichtes, Ag'Äs, dunkles, Ag^&b. 

1. Dunkles. Zur Bestimmung des Scliwefelgehaltea 

schmilzt man eine abgewogene Bienge des Minerals in einer 

Kugelröhre über der grossen Spirituslampe in einem Strom 

von trocknem Wasserstoffgas , so lange noch die Bildung 



*) Diese VerbinduDgen Bind leicht künsllich zu erhalten durch 
ZuBammeDBchmclzeD der Beslaadlbeilc. Die aalimoiihalLige erhÜl 
man durch Zusammenschmelzen <on 2,2 Th. SchwcfuUilLer mit 
1 Th. schwarzem Schwefelanlimon in einem Tiegel unler einer 
Decke ton Kochsalz; die arsenikhallige durrh Zusammcnschmelieo 
ron 3Th. SchwefelBilbcr und 1 Th. gelbem Schwefelarsenih, oder 
lon 32,4Th. Silbcrpulyer, 9,6 Th. Schwefel und 7,5 Th. Araenik 
in einer unten tugeschmolzenen Glasröhre. Die Vereinigung gu~ 
schiebt unter Peuererscheinung. 
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▼OB SchwefelwasBcrstoffgss bemerklicb ist. Es wird hier- 
durch aller Schwefel als solcher weggeführt. Auch erkenot 
man die Beendigung der Zersetzang daran, dass zuletzt 
eine Art Silberblick eintritt und das entstandene Antimon- 
silber als vollkommen blank geschmolzene, bewegliche Kugel 
zurückbleibt. 

Man läaat die Röhre langsam erkalten, wägt und setzt 
sie dann mit einem C h to ren tw icke lunga- Apparat !n Verbin- 
dung, indem man das Antiraonsilber in dem Chlorslrom so 
lange geschmolzen erhält, als sich noch Chlorantimon ver- 
flüchtigt und bis reines geschmolznes Chlorsilber surUckge- 
blieben ist. Man verfährt dabei wie beim Fahlerz ange- 
geben ist. 

Auch kann man das Antimonsilher durch Salpetersänre 
oxydiren und dann Silber und Antimon durch Schwefel- 
ammonium trennen, wie bei Antimonblei (Nr. 55). 

2, Lichtes. In WasEerstofigas geschmolzen, verliert 
es allen Schwefel und alles Arsenik, jedoch Ist die gänz- 
liche Austreibung des Arseniks in einer Glasröhre kaum 
möglich. Der Versuch müssfe in einem Porzellanrohr mit 
Anwendung eines in dasselbe gestellten Porzel lausch iffchens 
geschehen. In einer gewissen Periode bläht sich die ge- 
schmolzene Masse plöt/.lich zu einem voluminösen blasigen 
Blech auf, aus dem die letzten Theile Arsenik nur lang- 
sam weggeführt werden. 

Die Analyse des liebten Bothgiltigeizes kann femer 
durch Auflösen in concentrirter Salpetersäure geschehen. 
Man setzt die Digestion fort, bis aller unosydirte Schwefel 
mit rein gelber Farbe abgeschieden ist, verdünnt dann mit 
heisaem Wasser, filtrirt den Schwefel ab, dessen ganze 
Menge hier aus dem Verlust bestimmt werden kann, wenn 
man nicht das umständliche Verfahren wie beim Kupferkies 
(p. 36) anwenden will, fällt das Silber durch verdünnte 
Salzsäure (S. Xr. 1), filtrirt die Flüssigkeit ab, concenlrirt 

■ sie durch Eindampfen, indem man zur sichern Oxydation 

■ alles Arseniks zu Arseniksäure noch etwas Salzsäure oder 

L _ 
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chloreanreB Kall Kueetzt, und fällt dann äle ArBCDÜcaSure 
durch acbwefelsaure Magnesia und Ammoniak (S. Nr. 51]. 

Oder man vermischt das sehr fein geriebene Material 
mit dem & fachen Gewicht eines Gemenges von gleichen 
Theilen Salpeter und kohlensaurem Natron und echmili^t das 
Gemenge in einem Platintiegel, auf dessen Boden man zu- 
vor eine Lage koblensanres Natron gelegt hat, zusammen. 
Die Masse wird darauf in beissem Wasser aufgelöst, das 
Silber abfiltrirt, gewascben , geglübt und gewogen. Die 
Auflosung wird mit Salesäure übersättigt, darauf mit Am- 
moniak versetzt und die Aiseniksäure durch schwefelsaure 
Magnesia gefüllt. Der Schwefelgehalt ergiebt sich aus dem 
Verlust, wenn man ihn nicht vorher als schwefelsauren 
Baryt fällen will, wobei er, wegen des Gehalts an salpe- 
tcrsaurem Baryt, sehr sorgfältig mit heissem Wasser aus- 
gewaschen werden müsste. 

Beide Verbindungen kann man auch mit grosBer Sicherhett 
durch Cblorgas analysiien, wie beim Fahlerz beschrieben ist. 

Hat man ein Gemenge von lichtem und von dunklem 
Eothgilligera zu analysiren, so wird zur Trenuung von 
Arsenik und Antimon wie in Nr. 61 verfahren. 



60. Zinn und Antimon. 

Man ISst die abgewogene Verbindang in Salzsftnre unter 
allmäligem Zusatz von Salpetersäure auf und stellt in die 
Lösung reines Zinn, mit dem sie längere Zeit erwärmt wird, 
bia alle» Antimon gerällt ist. Es wird auf einem gewoge- 
nen Filtrum abfillrirt, gewaschen, bei 100° getrocknet und 
gewogen. Die Zinnmenge folgt aus der Differenz. 

Um beide Metalle direct zu bestimmen, wird die mög- 
lichst zorkleinerie Verbindung in einem Becherglase mit star- 
ker, reiner Salpetersäure oxjdiit, die jilaase zur Trockne 
verdiinatut, gelinde geltiht und in einem Silberliogel mit 



einem grossen ÜbcrÄcluisB von Nfltronhydrat znsammengjo- 
Echmüken. Nach dem Erkalten wird die K&Bse mit Wasser 
aufgeweicht, mit Wasser in ein Becherg^las auageBptlit nnd 
die Flüasigkeit mit '/^ ibrea Volumens an starkem Alkohol 
vermischt. Hierbei scheidet sich das aotimonsaure Natron 
unlöslich ab, während das zinnsanre sich nebst dem gebil- 
deten kohlensauren und dem flberschSssigen Natronhydrat 
in dem schwachen Wein;;eiste auflösen. Nafhdera sich die 
Flüssigkeit vollständig geklärt hat, wird der Niederschlag 
abfiltrirt und zuerst mit einem Gemische von gleichen Vo- 
lumen Alkohol und Wasser, zuletzt mit noch stärkerem 
Alkohol ausgewaschen. 

Die alkalische Lösung wird bis zurVerjagnng des Alko- 
hols erhitzt, mit VTasser verdünnt, mit yerdüanter Schwefel- 
säure tibersättigt und das Zinn dann durch Schwefelwasser- 
stoff gefällt. Das Schwefelzinn wird hierauf wie in Mr. 49 
in Zinnoxyd verwandelt. 

Das antimonsaure Natron wird grossenthetls vom Filtrum 
genommra und auf dieses ein Gemische von Salzsäure und 
Weinsäure gegossen, welches man zu dem abgenommenen 
Theil Siessen lässt. Nachdem das Salz vollständig darin ge- 
löst und das Filtrom ausgewaschen ist, wird das Antimon 
durch SchwefelwasseralofFgas gefitUt. In dem Niederschlage 
wird der Antimongehalt wie in Nr. 55 bestimmt. 

Auch kann man das antimonsaure Natron auf einem 
gewogenen Fillrum abfiltriren, bei 100° trocknen und einen 
bestimmten Theil davon in einem Porzellantiegel mit Sal- 
miak vermischen und glühen, wodurch alles Antimou ver- 
flüchtigt und das Salz in Chlornatrium verwandelt wird, 
Man wiederholt diese Operation mehrere Male bis man ein 
constantes Gewicht erhält, worauf man aus der Menge des 
Chlomatriums die des Antimons berechnet. 

Oder man schmilzt das getrocknete antimonsaure Natron 
mit einem Überscbuss von CyankaÜum in einem Porzellan- 
tiegel, wodurch das Antimon reduuirt und zu Kugeln ge- 
schmolzen erbalten wird. 
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Gl. Arsenik und Antimoo*'. 

Sind beide allein mit einander verbunden, wie im gedie- 
gen Arsenik, so kann man sie dadurch vollatändig von einan- 
der trennen, daaa man die Verbindung in einer KugelriSlire in 
einem Strom von trocknem Kohlensäiiregas erhitzt, wodurch 
alles Arsenik weggeführt wird und alles Antimon auröckbleiht. 
Erhitzt man zu stark, ea würde auch etwas Antimon ver- 
flüchtigt werden. 

Hat man beide Körper, wie ea häufig der Fall ist, als 
Schwefel- Vorbin dangen mit einander gemengt, so kann man 
sie, wenigstens approximativ, duruh Digestion mit concen- 
trirter Salzsäure trennen, welche das SShwefetantimon auf- 
löst und daa Schwefelarsenik ungelöst lässt, oder mit koh- 
lensaurem Ammoniak, welches das Schwefelarsenik auflöst. 

Quantitative Trenn ungsmetb öden sind: 

1. Die Verbindung wird durch Königswasser oder Salz- 
säure und chlorsattres Kali mit der Vorsicht oxydirt, dass 
sich kein Cblorarsenik verflüchtigt, die Masse mit Wein- 
säure and viel Salmiak und darauf mit Ammoniak im Über- 
scbuss versetzt, wodurch Alles klar aufgelöst werden mnss. 
Aus dieser Lösung wird dann die Arsenikaäure durch 
schwefelsaure Magnesia gefüllt (S. Nr. 51). 

Die vom Niederschlage abfiltrirte Flüssigkeit witi mit 
SalzsSure sauer gemacht und das Antimon durch Schwefel- 
wasserstofi^gas gefällt und wie Nr. 64 behandelt. 

2. Eine scharfe Trenn ungamelhode beider Körper beruht 
darauf, dass frisch gefälltes Schwefelarsenik in saurem 
schwefligsaurem Kali löslich ist, Schwcfelantimon nicht. Die 
Analyse z. B. von käuflichem grauen Schwefelantimon oder 
von metallischem Antimon geschiebt auf folgende Weise: 
Die sehr fein geriebene und gewogene Substanz wird mit 



irArseoik- Vergiftung. 




einer LSaung von Eiofach-Schwefelknlium und etwaa Scbwe- 
I digerirt, bis sie eich aufgoltist hat, gewöhalich mit Hin- 
terlasHung eines schwarzen Gemenges der Sulfurete von 
Blei, Eisen und Kupfer, die abfillrirt und für flieh analy- 
sirt werden. Die Lösung wird daun mit einem grossen 
ÜberschuBB einer gesätligteo Lösung von scbwelliger Säure 
in Wasser gemiacht, damit digerirt und dann so lange im 
Sieden erhalten, bis V3 des Wassers verdunstet sind und alle 
schweflige Säure ausgetrieben ist. Das gefällte Scbwefel- 
antimon wird abfiltrtrt, gewaschen und wie in Nr. 54 behan- 
delt. Aus der Lösung, welche das Arsenik als arsenige Säure 
enthält, wird dasselbe durch Schwefel was serstoiTgas gefällt 
und wie in Nr. 52 behandelt. 



62. Arsenik, Antimon und Zinn. 

Die möglichst zertheilte Verbindung wird vorsichtig mit 

starker und reiner Salpetersäure oxjdirt, die Masse zor 
Trockne verdunstet und in einem Silberttegel mit der Sfachen 
Menge Natronhydrats geschmolzen, nachdem man das Ab- 
dampfgefäss mit Natronlauge ausgespült, diese mit in den 
Tiegel gegeben und darin zuvor zur Trockne verdunstet 
bat. Die geschmolzene Masse wird mit heissem Wasser 
aufgeweicht, mit Wasser verdünnt and '/s des Volumens an 
starkem Alkohol zugemischt. Unter Öfterem Umrühren lässt 
man die Masse 24 Stunden lang stehen, filtrirt dann das 
antimonsaure Natron ab, wäscht es zuerst mit einem Ge- 
mische von 2 Vol. Wasser und 1 Vol. Alkohol, nachher 
mit einem Gemische aus gleichen Volumen und zuletzt mit 
einem Gemische von 3 Vol. Alkohol und 1 Vol. Wasser aua, 
indem man jedesmal einige Tropfen kohlensaures Natron 
zusetat. Das ausgewaschene Salz wird wie in Nr, 60 be- 
handelt. 

Die davon abfiltrirte alkalische Flüssigkeit wird mit 
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SolasBaiB übersättigt, wodurch ein volaminSser Niederacbls^ 

von arseniksaurem ZinDOxyd entstellt. OhDo ihn abzufiltri- 
ren sättigt man die Flüssig-keit mit Schwefelwassersloffg'aa, 
wodurch er sich in ein dunkelbraunes Gemenge von Schwe- 
felzinn und Schwefelarsenik verwandelt, und läaat die Flüs- 
sigkeit 24 Stunden lang bedeckt stehen. Der Niederschlag 
wird alsdann anf einem gewogenen Filtrum abfiltrirt und 
bei 100" getrocknet. Die Trennung des Zinns und Arse- 
niks geschieht hierauf wie in Nr. 53 durch Erhitzen in 
Schwefelwasäßratoffgas. 

Auch könnte man eine abgewogene Menge vom ganzen 
Niederschlag mit ungefähr dem 12fachen Gewicht eines 
Gemenges von 3 Th. kohlensaurem Natron und 1 Th. Cyan- 
kalium vermischen und in einem bedeckten Porzeliantiegel 
bis zur 'Verflüthtung allen Arseniks erhitzen. Bei Behand- 
lung des ßückstandes mit Wasser wurde das Zinn metal- 
lisch roducirt zurückbleiben. — Oder man könnte das 
Gemenge in einer langem Glasröhre in einem langsamen 
Strom von Kohlensäuregas erhitzen und so das Arsenik 
im Bohr Bublimirt erhalten. Zur voilsländigcren Conden- 
flatiou könnte man in die Köhre eine gewogene Bolle von 
feinem Kujiferblech legen und diese an einer Stelle zum 
Glühen erhitzen, um Arsenikkupfer zu bilden. 



63. Fahlerz, 

(Cu, Ag, Fe, Zn, Hy,)* (Sk l's). 

Nicht alle Fahlerze enthalten alle die obigen Bestand- 
theile; einzelne derselben können ganz fehlen und sie kön- 
nen sich überhaupt in den verschiedenen Arten in variiren- 
den Mengen vertreten. 

Die Analyse geschieht am besten durch gelindes Er- 
wärmen des Minerals in getrocknetem Chlorgas, wodurch 
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Schwefel, Amenik, Antimon, Quecksilber nnd «in Tbeil des 
Eisens als CLlorido verfllicliligl werden, und Kupfer, Silber, 
Zink und ein Theil drs Etsana in Chlormetnlle verwandelt 
zurückbleiben. 




Die obige Abbildung zeigt die Einrichtung des za aolchen 
Analysen dienenden Apparates. Das Cblorgas wird, Bur 
Trocknung, zuerst durch einen feieinen Cylinder mit con- 
centrirter SchwefelsHure und von da durch das «n ein höl- 
zernes Stativ befestigte Chlorcalciumrobr geleitet. 

Das Mineral, fein gerieben, wird in der Kugilrühre ab- 
gewogen. Diese ist am besten mit zwei Kugeln versehen, 
um in der zweiten die Hauptmenge des sich bildenden 
Sublimatfi aufzunehmen und dadurch eine Verstopfung der 
Röhre zu verhüten. 

Das abwärts gebogene Ende des Rohrs ist Tormittelat 
eines guten Korks oder eines umgelegten Kautschuckrohra 
in die zur Condensation der fltlchtigen Producte bestimmte 
3 kugelige Böbre oder Vorlage gesteckt. Das andere Endo 
dieser letzteren ist mit einer kleinen Ableitunguröhre ver- 
sehen, die das überacbilssige Chlorgas in eine kleine Flasche 
mit Alkohol führt. 

Die 3 kugelige Vorlage wird, wenn Antimon vorhanden 
ist, um dessen Fällung zu verhindern, nicht mit reinem 
Wasser, sondern mit einem Gemische von schwacher Salz- 
B&ure und Weinsäurelüsung geftillt, so dass dasselbe ungefähr 
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bis sn Vrt ■" ^^* beiden oberen Kugeln zn stehen kotiitnt, 
voza ungefähr 50 Grni. erforderlich sind. Bei dieser Eia- 
richlaog kann die FlÜHSigkeit in keinem der Schenkel eine 
gewisse Höhe überBteigea, sondern muss, bis zu einer ge- 
wtBBen Höhe emporgohohen, wieder aurückfliessen. 

In Ermaagelung einer solchen Kagelvorlage kann mau 
eine zweihalaige Flasche anwenden , von der Einrichtung 
wie Figur zeigt. Der flenkreclite Schenkel der Kugelröhre 
mit dem Mineral reicht bis dicht 
die Oberfläche des vorge- 
schlagenen Säuregemisches, nicht 
in dasselbe, weil die Flüasigkeit 
sonst, bei der raschen Absorp* 
tion des Chlorgases, in die Ku- 
gelröhre zurück steigen könnte. 
Die durch den zweiten Hals ge- 
steckte Ableitungsrohre ist oben 
' Kugel erweitert , nuten schief abgeschliffen und 
taucht nur so weit in die Flüssigkeit, dasa diese nur bis in 
die Kugel emporgedrückt werden kann und dann wieder 
auröckfliesst. An diese Röhre wird eine andere rechtwm- 
kelige angebunden, durch die das überschüssige Gas in Al- 
kohol geleitet wird. 

Es ist gut, die Kugelröhre mit dem Mineral nicht eher 
an den Chlorapparat anzubinden, als bis aus diesem die 
meiste amospbUrische Lnft ausgetrieben ist. 

Die Zersetzung der Eahlerze findet schon bei gewöhn- 
licher Temperatur unter starker Erhitzung statt und vollen- 
det sieh von selbst. Erst wenn die Kugel wieder fast er- 
kaltet ist, erwärmt man dieselbe mit der sehr kleinen 
Flamme einer Spirituslampe, um die entstandenen flüchti- 
gen Producte von den nicht flüchtigen abzusnblimtren und 
in die zweite Kugel zu treiben. Fa ist nicht wobt müglicb, 
alles Eisenchlorid zu verflüchtigen und man hört mit dem 
Erhitzeu auf, sobald nur noch Dämpfe von diesem er- 



Das OhloTgas darf, namentlich zuletzt bei der Absubli- 
mirung, nur in einem langsamen Strom zugeleitet werden, 
weil Eonst Dämpfe der flüchtigen Producte nuabeorbirt darcb 
die Vorlage gehen könnten. 

Nachdem das RöbrenatSck awiscfaen den beiden Rugelo 
rein geworden und der Apparat erkaltet ist, achneidet man 
mit Hnlfe eines Feibtrichs und einer Sprengkohle die Bohre 
zwischen den beiden Kngeln durch und versc:bliesst das 
Ende mit der Sublimatkngel mit einer darüber gestülpten, 
unten zugescbmolzenen und inwendig mit Wasser befeuch- 
teten, kurzen Eöbre. So Usst man diesen Theil des Ap- 
parates zusammengefügt wenigstens 24 Stunden lang stehen, 
damit das Sublimat allmälig Feuchtigkeit anziehe und sich 
nicht, wie es sonst thun und dadurch Verlust veranlassen 
würde, bei der nachherigen Auflösung in Wasser erhitze. 
Es wird hierauf in wenigem Wasser, dem mau etwas Salz- 
säure und Weinsäuie zugemischt hat, nufgeltist, die Röhre 
rein ausgespült und die Lösung mit der in der Vorlage 
vereinigt. Sollte die Flüssigkeit durch abgeschiedene an- 
timonige Säure trübe sein, so erwärmt man gelinde, um 
■ie aufzolüsen. Sollte sich Schwefel uno^iydirt abgeschieden 
haben, so muss dieser abfiltrirt werden, 

1. Analyse des fixen Rückstandes. Die Engel 
mit demselben wird in ein Becherglas mit verdönnter Salz- 
BHure gestellt und damit digerirt, bis sich der Inhalt, mit 
Ausnahme des Cblorsilbers, aufgelöst hat. Dieses wird ab- 
filtrirt und wie in Nr, 1 behandelt. Wäre Chlorblei vor- 
handen, wie bei der Analyse des Bournonits, so müsste 
es mit Anwendung einer grösseren Menge Wassers aufge- 
löst werden. In diesem Falle muss auch der Kugelinhalt 
sehr vorsichtig erhitzt werden, damit sich nicht Chlorblei 
mit verflüchtige. 

In die Auflösung wird dann ein langsamer Strom Schwe- 
fel was serstofi'gas geleitet und dieselbe damit vollständig ge- 
sättigt. Das gefällte Schwefelkupfer wird wie in Nr. 30 
behandelt, oder wie in Nr. öß, wenn es Blei enthält. 
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Die vom Nie ilerscli Inge nbfillrirle LSBong, die einen 
Theil des Eisens und, wenn man nicht zu stark erliJlKt fasi, 
alles Zinl< enthalt, wird zum Sieden erhitzt, zur hbheren 
Oxydation des ersteren mit etwas chlorBaurem oder Doter- 
chlorigeaarem AlkaH versetzt und Eisen und Zink dann 
wie in Nr. 31 getrennt und bestimmt. 

2. Analyse der flüchtigen Producte. Dia Auf- 
lösung deraetben enthalt das Quecksilber, das Antimon, das 
Arsenik, einen Theil des Eisens und den Schwefel tfaeils 
als Schvefelsäure , theijs unoxydirt abgeschieden. 

Die Schwefelsäure kann mit Chlorbarium gefüllt nnd 
der Uberscliüssige Baryt dann wieder durch Schwefelsäure 
entfernt werden. 

Allein viel bequemer ist es, snr Bestimmung des Scbwe- 
felgehaltes eine besondere Menge des Minerals zu nehmen. 
Man vermischt es, sehr fein gerieben, mit der Sfocheu 6e- 
wichlsmenge sehr fein geriebenen Salpeters und darauf mit 
eben so viel trochnem kohlensauren Natron, und erhitzt 
das Gemenge ganz allmätig in einem Flatintiegel , dessen 
Boden man zur Vorsicht mit etwas kohlensaurem Natron 
bedeckt hat, zuletzt Iflngere Zeit bis zum Glühen. Kacb 
dem Erkalten wird die Masse mit Wasser behandelt, die 
Lösung abfiitrirt, mit Salzsäure schwach übersättigt und 
die Schwefelsäure durch Chlorbarium gefällt wie in Nr. 3. 

Zur Bestimmung der anderen Bestandtheile wird die 
ÄnfiöBung der flöchtigen Chlorverbindungen bis zu ungefähr 
60" erwärmt und bis zum Erkalten ein langsamer Strom 
SchwefelwaBserstoffgas eingeleitet. Damit vollständig ge- 
sättigt, iHsst man sie bedeckt 12 Stunden lang stehen und 
filtrirt dann den Niederschlag, dar aus SchwefelqueckBÜber 
Schwefelarsenik und SchwefeJantimou besteht, auf einem 
getrockneten und gewogenen Fittrum ab. Nachdem man 
ihn mit SchwefelwasserstofFwasser ausgewaschen hat, nimmt 
man ihn , ohne das Filtrum zu verletzen , von diesem ab, 
spritzt dieses möglichst ab und (ibergiesst ihn mit concen- 
irirtem SchwcfelkaUu«], womit man ihn so lange bedockt 
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digerirt, bis alles Schwefelarsenik oder Schwefelantimon auf- 
gelöst* und das Schwefelquecksilber rein schwarz geworden 
ist. Es wird dann nach dem vollständigen Erkalten auf dem 
früher angewandten Filtrum abfiltrirt, anfangs mit verdünn« 
tem Schwefelammonium, zuletzt mit reinem Wasser ausge- 
waschen, getrocknet und gewogen. 

Aus der Schwefelaromonium - Lösung werden Schwefel- 
arsenik und Schwefelantimon durch Überschüssig zugesetzte 
verdünnte Schwefelsäure gefällt und beide wie in Nr. 61 
getrennt und bestimmt. 

Aus der vom Schwefelwasserstoff-Niederschlag abfiltrirten 
Flüssigkeit kann das Eisen ^ weil sie Weinsäure enthält, 
nach dem Neutralisiren mit Ammoniak nur durch Schwe- 
felammonium gefällt werden. Nachdem sich das Schwefel- 
eisen mit Hülfe gelinder Digestion vollständig abgesetzt 
hat, wird es abfiltrirt, mit Schwefelwasserstoffwasser gewa- 
schen, das Filtrum in ein Becherglas gelegt, mit Salzsäure 
Übergossen und digerirt, bis alles Schwefeleisen aufgelöst 
ist Die Lösung wird vom Papier abfiltrirt, dieses ausge- 
waschen, die Lösung mit chlorsaurem Kali erhitzt und das 
Eisenoxjd durch Ammoniak gefällt. Oder man lässt das 
Schwe£eleisen trocknen, löst es vom Filter ab, verbrennt 
dieses, fügt die Asche zum Niederschlag, gibt ein wenig 
Schwefel hinzu und erhitzt bis zum starken Glühen in 
trocknem Wasserstoffgas. Es wird als FeS gewogen. 

Ist die Menge des Schwefeleisens nur klein, so verbrennt 
man das Filtrum mit dem Niederschlag und glüht bei vol- 
lem Luftzutritt so lange, bis alles Eisen in Oxyd verwan- 
delt ist und dessen Gewicht constant bleibt. 



64. Argentan^ 

(Cu, Ni, Zn). 

Man löst es in Salpetersäure auf, dampft die meiste 
überschüssige Säure ab, verdünnt mit Wasser und fällt 
das Kupfer mit Schwefelwasserstoffgas (S. pag. 37). 



Ke abfiltrirte Flüssigkeit wird durch Abdampfea ■ 
centrirt und mit einem Überachusa einer kaustischen Kali- 
lauge gefüllt und damit erhitzt, wodurch das Nickeloxjdul 
ausgeschieden, das Zlnkosyd aufgelöst wird. Abb dieser 
Lösung wird letzteres durch Schwefelkalium oder, nach der 
Sättigung mit Salzsäure, im Sieden durch kohlensaures Na- 
tron gelallt. 

Auf diese Weise lassen sich Nicke!- und Zinkoxyd nidit 
Bcharf trennen, es bleibt Zinkoxyd boim Nickeloiydnl. 

Eben so wenig ist dies durch Schmelzen des Osyd- 
Gemenges mit Kahhydrat möglich , oder dadurch dass mau 
beide Oxyde im Sieden mit kohlensaurem Natron fällt, das 
Nickel oxy du 1 durch Digestion mit unterchlorigsaurem Na- 
tron in schwarzes Sesi^uiosyd verwandelt und aus diesem 
dann das Zinkoxyd durch kaustisches Koh auszieht, oder 
dadurch, dass man die Lösung mit essigsaurem Natron ver- 
mischt und Schwefel was seratoiFgas einleitet, wodurch zuerst 
weisses Schwefekink, allmähg aber auch schwar2.es Schwe- 
felnlckel gefallt wird. Eiu genaueres Resultat erhält man 
schon, wenn man das Gemenge der beiden Osyde mit dem 
3fachen Gewicht kohlensauren Ealts und eben so viel Schwe- 
fel vermischt, die Maase in einem Porzellantiegel vorsichtig 
zusammenschmilzt, bis sie ruhig fliesst, und nach dem Er- 
kalten das Schwefel alkali mit 'VA'asser auszieht. Die znrtlck- 
bleibenden Schwefelmetalle werden dann mit verdünnter 
Chi orwasserstofis Sure übergössen , welche allein das Schwe- 
felzink auflöst. 

, Am genausten geschieht die Trennung der drei Metalle 
dadurch, dass man das Argentan in Salzsäure, unter tx'o- 
pfenweisem Zusatz von Salpetersäure , auflöst , die nicht zu 
saure Lösung mit schwefliger Säure versetzt und das Kupfer 
als Rhodanür fallt (Siehe Nr. 33). Die abfiltrirte Lösung 
wird zu einem kleinen Volumen eingedampft, mit überschüs- 
sigem Kalihydrat und darauf allmälig mit Cyanwasserstoff- 
säure vereetzt, bis sich der Niederschlag vollständig und mit 
gelber Farbe aufgelöst hat. Aus dieser Lösung der Dop- 
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pdeyairilre wird du Zink durch Einfiich-Schwefelkaliuni 
(nickt Schwefelammoniam] allein als Schwefelmetall geföllt. 
Nachdem es sich nach mehrstfindigem Digeriren abgesetst 
hat, wird es abfiltrirt. Die Lösung wird dann mit Königs- 
wasser gekocht und das Nickeloxydol heiss dnrch kansti- 
sches Kali gefSllt. Nach dem Trocknen wird es geglüht. 



65. Knpfernickel und Weissnickelkies*), 

ITi^As. Kl Ab. 

Das sehr fein geriebene Arseniknickel wird mit 2 Th. 
Salpeter und 2 Th. kohlensaurem Natron in einem Platin- 
tiegel, dessen Boden und Wände sorgflQtig mit einer dich- 
ten Lage von kohlensaurem Natron bedeckt sind, zusam- 
mengeschmolzen, die Masse noch einige Zeit in schwachem 
Glühen erhalten, nach dem Erkalten mit Wasser digerirt, die 
gebildeten Oxyde abfiltrirt und vollstftndig ausgewaschen. 

Die Lösung, welche alles Arsenik als arseniksaures Al- 
kali enthält, wird mit Salzsäure gesättigt, diese im Über- 
schuss zugesetzt, hierauf mit concentrirtem kaustischem Am- 
moniak und dann mit schwefelsaurer Magnesia vermischt. 
Nach 24 Stunden filtrirt man den mederschlag auf einem 
gewogenen Filtrum ab, wSscht ihn mit verdünntem kau- 
stischem Ammoniak aus, trocknet ihn bei 100^ und wSg^ 
(S. Nr. 51). 

Auch kann man das Arsenik aus dem Verlust bestimmen. 

Die Oxyde werden in concentrirter Salzsäure au%elöst 
und aus der Lösung Kupfer und Wismuth durch Schwefel- 
wasserstoffgas gefällt. Der Niederschlag wird wie in Nr. 50 
behandelt. 



*) Arseniknickel mit Tariireodem Gehalt an Kobalt ood Eisen. 
Von ihnlicber Zasammensetzuog sind die unter dem Namen Ko- 
balt- oder Nickel-Speise bekannten Hottenprodocte, die ausser- 
dem Öfters noch lufiUige Einmengungen Ton Kupfer und Wis- 
mulb enthalten. 



Die vom Niederschlag abfiltrirte Flüsnigkdt wirf i 

zum Sieden erhitzt und zur höheren Oxydaüoa des Eisens 
mit chlorsaurem Kali versetzt. Das Eisen kann dann vom 
Nicke! und Kobalt auf dieselbe Weise wie vam Jtfangan ge- 
trennt werden, entweder durch bernsteineaures Ammoniak 
oder durch kohlensauren Baryt (siehe Nr. 25). 

Aus der vom bernateinsauren Eisen abfiltrirten Fliissie- 
keit werden Nickel und Kobalt siedendheiss durch kan- 
atisches Kali gefallt, abfiltrirt und mit brässem Wasser ge- 
waschen. 

Aus der vom kohlensauren Baryt abfiltrirten Flflasig- 
keit wird der aufgelöste Baryt durch Schwefelsäure gefallt 
und Nickel und Kobalt dann heiss durch kanstisches Kali 
gefällt. 

Das gefdllte Gemenge von Nickel- und Kohaltosydul- 
hydrat wird noch feucht mit verdünnter Blausäure über- 
gössen und nach und nach Kalilauge (also Cyankalium) 
liinKugefiigt und damit erwärmt, bis es sich aufgelöat hat. 
Die gelbe Lösung wird zur Austreibung der überschüssigen 
Blausäure und zur Verwandlung des Kaliumkobaltcyanürs 
in die Cyanid- Verbindung zum Sieden erhitzt und darauf 
noch warm mit geschlämmtem QuecksUberoxyd vermischt, 
Hierdurch wird das Kahumnickelcyanür zersetzt und alles 
Nickel theils als Oxyd, theüs als Cyaniir gefallt, während 
Quecksilber an dessen Stelle tritt. 

Der Niederschlag, ausgewaschen und an der Luft ge- 
glüht, hinterlässt reines Nickeloiydul, 

Hatte man das Gemenge der beiden Oxyde , vor der 
Behandlung mit Blausäure und Kali, nach dem Trocknen 
durch Glühen in einem Strom von Wasserst offgas zu Metall 
reducirt und dieses gewogen, so braucht man jetzt die 
Menge des Kobalts nicht direct zu bestimmen. 

Im anderen Falle neutralisirt man die Lösung, welche 
noch das Kobalt enthält, genau mit Salpeters Hure und fQgt 
dann so lange eine möglichst neutralisirte Lösung von sal- 
petersanrem Quecksilberoxydnl hinzu, als noch ein weiss» 
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Niederschlag von Quecksilborkobaltcyanid eatateht. 
dem ÄuBwaficheu und Trocknen wird er unter Luftzutritt 
geglüht, wodurch er zu schwarzem Kohaltoxyd wird, wel- 
ches, wegen aeines je nach der Temperatur variirenden 
Sauers t offgeh al ts , nach dem Wfigen durch starkes Glühen 
iu einem Strom von Waaserstoffgas reduoirt werden muas. 

Eine andere gute TrennungBmethode von Nickel und Ko- 
balt Ist folgende; Die Lösung beider Oxyde, mögUchst coucen- 
trirt und mit Kali ueutralisirt , wird mit einer concentrirten 
Lösung von aalpetrigaaurem Kali vermiacht, mit Essigsäure 
sauer gemacht und 24 Stunden lang stehen gelassen. Der 
gelbe Niederschlag von aalpetrigsaurem Kobaltoxyd - Kali 
wird abfiltrirt , mit einer Lösung von ChiorkaUnm ausgewa- 
schen, in Salzsäure gelöst und das Kobaltoiydul durch 
kaustisches Kali gefällt. Aus der abfiltrirten Lösung wird 
das Nickeloxydul ebenfalls durch kaustischeB Kali niederge- 
schlagen. 

Die Ärseniknickel können auch wie die Fablerze durch 
GUorgas analysirt werden. 

Hat man Nickel aus einer Lösung durch Schwefelam- 
monium zu Tällen, so gescluebt diess nur dann Tollatändig 
und ohne dass Schwefeln ickel mit brauner Farbe aufgelöst 
bleibt, wenn das Schwefelammonium nicht durch Oxydation 
eine höhere Schwefelungs stufe euthält. Am besten ist ea, 
die Nickellösung mit Schwefelwasserstoff zu sättigen , dann 
nur so viel Ammoniak zuzufügen, dass die Flüssigkeit 
schwach alkalisch rcagirt, möglichst rasch abzufiltriren und 
den Niederschlag mit Schwefelwaasorstoffwaaser zu waschen. 

Darstellung von reinem Nickel, a. Das fein ge- 
pulverte Arseniknickel wird in einem schief ins Feacr ein- 
gesetsten Tiegel unter einem gut ziehenden Bauclifang so 
lange unter häufigem Umrühren bei gelinder Glühhitze ge- 
rostet, bis keine Aracnikdämpfe mehr entweichen und es 
in grünliches basisches arseniksaures Nickeloxydul yeiwan- 
delt ist. 

b. Oder es wird das gepulverte Erz mit 2 Tb. trockner 
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Soda and 2 Th. Salpeter rennischt und das Gemen^ in fintm 
Thontiegel längere Zeit im gelinden Glfihen erbalten. Au 
der erkalteten Masse wird das arseniksaare Kali mit heissem 
Wasser ausgezogen nnd das zurfickbleibende Oxyd gewasehöL 

c. Oder es wird das Erz mit 2 Tb. trockner Soda und 
1 V2 Th. Schwefel Termischt und in einem Thonti^gd all- 
mälig bis znm Glühen erhitzt nnd bedeckt längere Zeit in 
schwacher Glühhitze erhalten. Ans der erkalteten Masse 
wird das Natrinm-Snlfarseniat mit Wasser ausgezogen und 
das kr\'stallinische Schwefelnickel durch Decanthiren ge- 
waschen. 

Die Oxyde von a. und b. werden in heisser concentrirter 
Salzsäure, das Product von c. in Salzsiure unter alfanäHger 
Zumischung von Salpetersäure und unter Erwärmen an%el9st 

Die Auflösung wird bis ungeiahr 70^ erwärmt nnd wäh- 
rend dessen und bis zum Erkalten mit Schwefelwasserstoff- 
gas gesattigt und verschlossen 24 Stunden lang stehen ge- 
lassen , wodurch Arsenik , Kupier und Wismuth geÜIlt wer- 
den. Zweckmässig ist es, namentlich bei der Auflösung des 
Oxyds von a., welche noch viel Arseniksäure enthält, diese 
durch Erhitzen mit schwefliger Säure zu leichter fiülbarer 
arseniger Säure zu redudren. Vor der Einleitung des Schwe- 
felwasserstoffs muss aber dann alle schweflige Sänre durch 
Kochen ausgetrieben sein. 

Nachdem durch Erwärmung das Schwefelwassetsto^ts 
ausgetrieben ist , wird die Lösung filtrirt, zum Sieden erhitzt, 
mit kohlensaurem Natron gefallt und der l^ederschlag, wei- 
cher alles Nickel, Kobalt und lasen enthält, YoUstand^ 
ausgewaschen. 

Noch feucht wird er dann mit einer heiss gesättig^n 
Lösung von Oxalsäure übergössen und mit einem Überschuss 
derselben digerirt, wodurch alles Eisen aufgelöst wird, Ni- 
ckel und Kobalt aber als oxalsaure Salze ungelöst bleiben. 
Diese werden abfiltrirt, ausgewaschen, mit concentiirtem 
kaustischem Ammoniak übergössen und damit bis zur Auf- 
lösung digerirt. 
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Die blaue Auflösung wird dann in einem offenen Gre - 
fasse bis zur Verdunstung alles freien Ammoniaks hinge- 
stellt, (am besten unter einer Glocke über Schwefelsäure, 
wodurch das viele Ammoniak nicht verloren geht), während 
dessen sich das Nickel als grünes oxalsaures Nickeloxydul- 
Ammoniak abscheidet, das Kobalt mit rother Farbe auf- 
gelöst bleibt. 

Das abfiltrirte und zerriebene ausgewaschene Nickelsalz 
hinterlässt nach dem Glühen in einem verklebten Tiegel 
oder in einem Glasrohr reines metallisches Nickel. Um es 
als R^ulus zu erhalten, wird es in einem unglasirten Por- 
seUantiegel, der in einen hessischen gestellt wird, ohne Zu- 
satz einem einstündigen Gebläse- oder Windofenfeuer aus- 
gesetzt. 

Ein zweckmässigeres Verfahren dürfte folgendes sein: 
die durch Schwefelwasserstoff vom Arsenik, Kupfer etc. 
gereinigte Lösung wird, um das Eisen in Oxyd zu verwan- 
deln, mit etwas chlorsaurem Kali oder unterchlorigsaurem 
Natron erhitzt, mit einem Überschuss von essigsaurem Na- 
tron vermischt und gekocht und dadurch das Eisenoxyd 
gefiillt. Die abfiltrirte Lösung wird durch Eindampfen con- 
centrirt und eine concentrirte Lösung von salpetrigsaurem 
Kali *) zugemischt , wodurch alles Kobalt geföUt wird. Der 
gelbe Niederschlag wird mit einer gesättigten Lösung eines 
Kalisalzes ausgewaschen und wie pag. 81 behandelt. Aus 
der Nickellösung kann das Nickeloxydul durch kaustisches 
Kali oder, nach dem Concentriren , durch eine heiss gesät- 
tigte Lösung von zweifeu^h-oxalsaurem Kali als oxabaures 



*) Zo bereiten durch Schmelzen von 1 Th. Salpeter mit 2Th. 
grannlirtem Blei in einer eisernen Pfanne unter gutem Umrüh- 
ren mit einem Eisenstab, zuletzt bis zum Glühen und bis zur 
ToUstindigen Oijdation des Bleis. Die erkaltete Masse wird mit 
Wasser ausgelaugt und die kleine Menge aufgelösten Bleis durch 
vorsichtigen Zusatz eines Gemisches yon kohlensaurem und kau- 
stischem Ammoniak oder Ton Schwefelammonium ausgefällt. 

6* 



84 

Salz gefällt werden , welches nach dem Glühen reines Metall 
hinterlässt. 

Zur Abscheidung des Arseniks kann man auch auf fol- 
gende Weise verfahren: das Arseniknickel wird mit ^/^ sei- 
nes Gewichts Eisen in Königswasser au%elöst und durch 
vorsichtige Zumischung von kohlensaurem Natron alle Ar- 
seniksäure mit dem Eisenoxyd niedergeschlagen, die abfil- 
trirte Lösung durch Schwefelwasserstoff gereinigt und dann 
wie oben veifahren. 

Aus der Kobaltlösung kann das Kobalt durch Abdam- 
pfen und Glühen des Rückstandes, oder durch Kochen mit 
kaustischem Kali, so lange bis sich kein Ammoniak mehr 
entwickelt, oder bei kleineren Mengen durch Schwefelalkali 
(und nachherigen Zusatz von verdünnter Schwefelsäure, da- 
mit sich das Schwefelkobalt abscheidet) erhalten werden* 
Es enthält noch Nickel. 

Aus käuflichem Nickel stellt man das reine Metall be- 
quem auf die Weise dar, dass man es in Salzsäure mit Zn- 
satz von Salpetersäure auflöst, die Lösung durch Schwefel- 
wasserstoffgas reinigt und dann Nickel und Kobalt durch 
Zumischung einer siedend heiss gesättigten Lösung von 
zweifach-oxalsaurem Kali fällt. Der ausgewaschene Nieder^ 
schlag wird geglüht , das Metall in Salzsäure mit Zusatz von 
Salpetersäure gelöst und Kobalt und Nickel durch salpetrig- 
saures Kali getrennt. 

Zur Abscheidung des Eisens kann man auch die Lö- 
sung, nachdem man sie wieder höher oxydirt hat^ mit Sal- 
miak und dann mit Ammoniak im Überschuss versetzen, 
wodurch das Eisenoxyd, etwas nickel- und kobalthaltig, ge- 
fallt wird^ und Nickel und Kobalt aufgelöst bleiben. 
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60. Spelskoball*), 

Co As. 

Die Analyse und die Darstellung von reinem Kobalt 
kann auf dieselbe Weise geschehen, wie die Analyse des 
Kupfemickels und die Darstellung des reinen Nickels. Da 
der Speiskobalt über 70 Procent Arsenik enthält, so ist 
hier besonders vorausgehendes Schmelzen unter Kochsalz 
wobei viel Arsenik weggeht, und nachheriges Rösten oder 
Schmelzen mit Soda und Schwefel zu empfehlen. 

Die Beinigung vom Nickel geschieht am besten durch 
galpetrigsaures Kali. Zur Darstellung von geschmolzenem 
Kobaltmetall wird der gelbe Niederschlag in möglichst wenig 
Salzsäure gelöst, die Lösung mit essigsaurem Natron ver< 
mischt und das Kobalt durch eine heiss gesättigte Lösung 
von Oxalsäure als blass rosenrothes Oxydulsalz gefällt. Auch 
kann das gelbe Salz unmittelbar durch Kochen mit Oxal« 
säure in oxalsaures verwandelt werden. Nach dem Aus- 
waschen und Trocknen wird es in einem unglasirten Por- 
zellantiegel, der in einem hessischen steht, fest eingedrückt, 
beide Tiegel bedeckt und verklebt, und einem starken Ge- 
bläse- oder Windofen-Feuer ausgesetzt. 

Auch kann man das Kobalt dadurch vom Nickel be- 
freien, dass man die concentrirte Lösung der Chlorüre mit 
Salmiak und darauf mit einem Überschuss von kaustischem 
Ammoniak versetzt und die braune Lösung in einem flachen 
Oefösse so lange an der Luft stehen lässt, bis sie schön 
purpurroth geworden ist. Wird sie nun mit Salzsäure über- 
sättigt, wobei sie ihre Farbe nicht ändern darf, und erhitzt, 
so schlägt sich das meiste Kobalt als ein carmoisinrothes 
Krystallpulver nieder, welches nach der Formel ÖÄH'^ Co^€l' 
zusammengesetzt ist. Durch Auflösen in siedender verdünn- 
ter Salzsäure kann die Verbindung in dunkelrothen Qua- 
dratocta^dern krystalllsirt erhalten werden. Beim Erhitzen 
für sich hinterlässt sie blaues Kobaltchlorür , beim Erhitzen 
in Wasserstoffgas metallisches Kobalt. 

*) Arseoikkobaitmil kleinen Mengen fon Nickel, Eisen und Kupfer, 



67. Kobaltglanz, 
CoS'' + Co Ab. 

1, Man zersetzt das fein geriebene Jfineml durch Er- 
wKnnen in einem Strom von trocknen) Clilorgas, wie bd 
der Analyse der Fablerze, wodurcti der Kobaltgehalt als 
Cblorür zurückbleibt , wShreud man Arsonik und Schwefel 
in dem verschlagenen Wasser als Säuron aufgelöst erhält. 
Das Kobaltcblorür kann nun unmittelbar in demselben Rohi- 
durch Erhitzen in Wassers toffgas zn Metall reducirt nnd 
gewogen werden, wenn man die Bestimmung des kleinen 
Eisengehaltes vernachlässigen will, oder es wird in salz> 
säurehaltigem Wasser aufgelöst und die Lösung siedend 
beiss durch kaustiüches Kali gefällt. Der im Kobaltoxyd 
outbaltene kleine Eisen- und Ntckelgehalt wird wie in Nr. 66 
bestimmt. 

Die Schwefelsäure wird durch Chlorbarium und der über- 
schüssige Baryt durch Schwefelsäure gefällt. Die abfiltrirto 
Lösung wird durch Abdampfen concentrirt und die Ärse- 
niksäure dann durch schwefelsaure Magnesia und Ammo- 
niak gefällt, wie in Nr. 65. 

2. Man löst das Mineral in concenbirter Solzsäore un- 
ter allmäligem Zusatz von Salpetersäure, bis es vollständig 
aufgelöst oder der ungelöst gebliebene Schwefel rein gelb 
zurückgeblieben ist. Er wird auf einem gewogenen Filtruro 
abfiltrirt, bei 100" getrocknet und gewogen. 

Aus der Lösung wird die gebildete Schwefelsäure durch 
Cblorharium gefüllt und die im Niederschlage gefundene 
Schwefelmeage zu der des anderen addirt. 

Aus der Lösung wird der überschüssige Baryt durch 
Schwefelsaure gefiült. 

Die abfiltrirte Flüssigkeit wird mit schwefliger Säure ge- 
sättigt, 24 Stunden lang damit stehen gelassen, dann bis 
zur volls tändige u Austreibung dar überschüsaigen schwef- 
ligen Säure zum Sieden erhitzt und nach dem Erkalten 
bis zu ungeillhr 50" SchwefelwasserstofTgas bineingeleitet. 
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Damit gesättigt wird sie 24 Stunden lang stehen gelassen, 
der Schwefelwasserstoff in gelinder Wärme abgedunstet und 
das Schwefelarsenik auf einem gewogenen Filtrum abfiltrirt 
und bei 100^ getrocknet. Es wird dann wie in Nr. 52 be- 
handelt 

Die abfiltrirte Kobaltlösung wird durch Abdampfen con- 
centrirt und dabei zur höheren Oxydation des Eisens mit 
etwas chlorsaurem Kali versetzt, mit kohlensaurem Natron 
genau neutralisirt, mit essigsaurem Natron versetzt und zum 
Sieden erhitzt, wodurch das Eisen frei von Kobalt gefällt 
wird *). 

Aus der abfiltrirten Lösung wird das Kobaltoxydul sie- 
dendheiss durch, kaustisches Natron gef^t, mit heissem 
Wasser gewaschen, geglüht und bei möglichst starker Hitze 
in einem Strom von Wasserstoffgas reducirt. Nach dem 
Wfigen und Benetzen mit Wasser darf das Metall nicht al- 
kalisch reagiren. Ein Nickelgehalt wird darin wie in Nr. 65 
bestimmt. 

3. Man schmilzt das Mineral, wie bei der Analyse des 
Arseniknickels, * mit kohlensaurem Natron und Salpeter, 
weicht die Masse in warmem Wasser auf und filtrirt das 
schwarze Kobaltoxyd ab. Die Lösung wird mit Salzsäure 
schwach übersättigt und die Schwefelsäure durch Chlorba- 
rium ausgefällt. Nach Ausf^lllung des Überschüssigen Baryts 
durch Schwefelsäure wird die Lösung durch Abdampfen 
concentrirt, mit Salmiak und schwefelsaurer Magnesia ver- 
setzt und die Arseniksäure durch Ammoniak gefällt. 

Das Kobaltoxyd wird getrockuet, das Filtrum verbrannt, 
die Asche zum Oxyd gefügt und dieses in concentrirter 
Salzsäure gelöst. Aus der verdünnten und mit kohlensau- 
rem Natron genau neutralisirten Lösung wird das Eisen- 
oxyd durch bernsteinsaures Natron geföllt und Kobalt und 
Nickel wie oben getrennt. 



*) Das aus eioer Nickellösucg so gefüllte Eisenoxyd enthält 
stets Nickel. 
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Die Fällung des Eisenoxids mit kohlensaurem Baryt 
ist liier nicht anwendbar, weil zugleich etwas Kobaltoxyd 
mitfällt 

Die Fällung mit Überschüssigem Ammoniak ist ebenfidls 
nicht ganz genau, weil mit dem Eisenoxyd etwas Kobalt- 
oxyd verbunden bleibt. 

Approximativ lassen sich beide Oxyde auch dadurch 
trennen, dass man die Lösung mit Ammoniak neutralisirt, 
die Metalle durch Schwefelammonium fällt und darauf einen 
kleinen Überschuss von verdünnter Salzsäure zumischt, welche 
das Schwefeleisen auflöst, das Schwefelkobalt und Schwefel* 
nickel ungelöst lässt. 

Oder man Wlt die Oxyde mit kaustischem Kali, wäscht 
den Niederschlag aus, nimmt ihn vom Filtrum, spritzt 
dieses rein und vermischt dann die Masse mit einem klo- 
nen Überschuss von zerriebener Oxalsäure, wodurch das 
Kobaltoxyd in rosenrothes, unlösliches oxalsaures Salz ver- 
wandelt, das Eisenoxyd aufgelöst wird. Nach 24 Stunden 
filtrirt man ersteres auf einem gewogenen Filtrum ab, wäscht 
es mit kaltem Wasser aus, trocknet es bei 100^ und erhitzt 
dann einen abgewogenen Theil davon in einer unten zuge- 
schmolzenen, am anderen Ende zu einer Spitze ausgezoge- 
nen Glasröhre bis zum Glühen, wodurch es zu Metall redu- 
cirt wird. Noch während des Glühens wird die Spitze mit 
der Löthrohrflamme zugeschmolzen und die Bohre dann 
gewogen. 



68. Mangan und Kobalt oder NickeD. 

Zur bloss approximativen Trennung fällt man die Oxyde 
» durch kohlensaures Natron, löst den Mederschlag in 



*) Die Kobaltochwarxe (Erdkobalt) ist eine solche Verbindang 
Toa KobaUoxjdul mit Mangansuperoxyd. Aach enihilt fast aller 
Braunatein kleine Mengen Ton Kobalt, xu dessen Auffindang maa 
die Röck^tande tod der Chlorbercituog anwenden kana. 
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überschüssiger Essigsäure und fällt aus dieser Lösung das 
Kobalt oder Nickel durch Schwefelwasserstoffgas, wobei das 
Mangan aufgelöst bleibt. Auch kann man die Lösung der 
Ghlorüre oder der schwefelsauren Salze mit essigftaurem 
Natron vermischen und dann Nickel oder Kobalt durch 
Schwefelwasserstoffgas fällen. 

Oder man versetzt die Lösung mit viel Salmiak, über- 
sättigt sie dann mit Ammoniak und fällt das Mangan durch 
phosphorsaures Natron. Nach dem Glühen ist der Nieder« 

schlag Mn^P. 

Eine schärfere, jedoch auch nicht ganz genaue Trennung 
bewirkt man auf die Weise, dass man die Lösung der 
Ghlorüre mit Ammoniak neutralisirt, darauf die Metalle 
durch Schwefelammonium fällt und nun die Flüssigkeit mit 
einem Überschuss von sehr verdünnter Salzsäure versetzt, 
wodurdi das Schwefelmangan sehr leicht aufgelöst wird, 
Schwefelnickel oder Kobalt aber ungelöst beiben. 

Ganz genau ist die Trennung, wenn man hierbei die in 
hoher Temperatur gebildeten Schwefelmetalle anwendet. 
Man fällt die Oxyde bei Siedhitze durch kohlensaures oder 
kaustisches Natron, glüht und wägt den Niederschlag und 
erhitzt ihn auf einem Porzellanschiffchen in einem Kohr von 
Porzellan oder Glas in einem Strom von Schwefelwasser- 
stoffgas bis zum schwachen Kothglühen. Nach dem Erkalten 
wird das Schiffchen in sehr verdünnte Salzsäure gestellt, 
welche allein das Mangan auflöst und die Sulfurete von 
Kobalt oder Nickel ungelöst lässt. — Die Verwandlung 
der Oxyde in Schwefelmetalle könnte man auch durch 
Schmelzen mit der 3 fachen Menge kohlensauren Natrons 
und eben so viel Schwefel in einem Porzellantiegel bewir- 
ken, worauf die Masse mit verdünnter Salzsäure behandelt 

wird. 

Oder man fällt aus der concentrirten Lösung der drei 

Metalle das Kobalt durch salpetrigsaures Kali, indem man 
wie pag. 81 verfährt. Die abfiltrirte Lösung wird mit essig- 
saurem Natron versetzt und Chlorgas eingeleitet, wodurch 



alles Mangan als Snperoxyd geßllt wird. Nickel und Elsen 
werden auf diese Weise nicht gefällt (Kobalt würde gefäll 
verdca). 



69. Meleoreisen. 

Eisen meteorischen Urepriings ist an folgenden Eigen- 
thümlichkeiten zu erkennen: 

1. Manches Meteoreisen enthält Olivin, sehr vieles ent- 
hält tomhackfarbcnes Schwefeleisen eingeschlossen. 

2. In gewissen Arten bemerkt man, besonders in der 
osydirten OherflHche, metallisch glfinzende, gelbliche bieg- 
same Blättehen von Phosjjhornick ei eisen [Selireibersit]. 

3. Manche Arten sind passiv, d. h. sie reduciren kein 
Kupfer aus einer Lösung von neutralem schwefelsaurem 
Kupferoxyd. 

4. Wird eine eben gefeilte , geschliffene und poUrte 
Fläche 5 — 10 Minuten lang in verdünnte Salpeters&ure ge- 
taucht, BD kommen bei den meisten Arten eigen thflm liehe, 
krystallinische, oft sehr regelmässige Zeichnungen [die Wid- 
manna tat teu 'sehen Figuren) oder mikroskopische parallele 
Linien oder glänzende Punkte zum Vorschein, die der Fläche 
in einer gewissen Richtung einen eigenthiimlichen Schimmer 
ertheilen. 

5. Alles Meteoreisen hinterlässt bei der Auflösung in 
Salzsäure, wobei sieh öfters von oingemengtem Schwefel- 
eisen mehr oder weniger Schwefelwasserstoff entwickelt, einen 
schwarzen, pulverigen Rückstand, Nach dem Auswaschen 
und Trocknen bei 50 bis lOOfacher Vergross erung hottach- 
tet, erkennt man daiin mehrentheils metallgifinzende, krystal- 
linische ITieilchen und häufig auch scharf ausgebildete, me- 
tallglänzende magnetische Prismen vonPhospboreisen, Phos- 
pbornickel eisen, zuweilen auch Chromeiseu und Graphit ; 
ausserdem dnrchsichtige, thoils farblose, theils farbige KSrn- 
eben von Quarz, Olivin und anderen Mineralien. 



Als charaktBria fische Beatnndtheile onthHlt jedes nn- 
Bweifelliaft ecbte Meteoreisen Niukel, Kobalt und Phosphor- 
nickeleisen. Der Nioke%eha!t variirt zwischen 2 and 20 
Procent, der Eobaltgehalt beträgt selten 1 Prooeat,' meist 
weniger, der unlösliche Rückstand gewöhnlich ungefUhr 3 
Procent. 

Zw Anffindung des Nickels sättigt man zuerst die Anf- 
lösnng in Salasänre mit Schwefel was soratofFgaa, um eine zu- 
weilen Torkomraende Spur voa Kupfer und Zinn zu fällen. 
Dann verwandelt man das Eisenchlorfir in Chlorid, dadurch 
dass man in die nahe zum Sieden erhitzte LSsung kleine 
Mengen chlorsaurea Kali einlrügt. Hierauf versetzt man 
die Lösung mit einem Üherscbusa von Ammoniak, wodurch 
alles Eisenoxyd gefällt wird und das meiste Nickel aufge- 
löst bleibt. Bei einem etwas grösseren Nickelgehalt ist die 
abfiltrirte Fldssigkeit mehr oder weniger blau. Schwefet- 
ammonium fJillt daraus schwarzes Schwefeln! ekel. Oder man 
nentralisitt die Lösung mit kohlensaurem Natron, vermischt 
sie mit essigsanrem Natron und kocht, wodiircli das Eisen 
mit nar Spuren von Nickel gefällt wird, Nickel und Kobalt 
aufgelöst bleiben. 

Um in dem abfiltrirten Eisenoxyd die darin enthaltene 
Phosphoraäure nachzuweisen, glüht man es nach dem Trock- 
nen mit dem gleichen Gewicht kohlensauren Kali-Natrons 
nnd zieht das phoaphorsaure Alkali mit Wasser aus. Aus 
der mit Säure fibersättigten Lösung wird die Phospborsäure 
durch Ammoniak und schwefelsaure Magnesia gefUllt. 

Um in dem in Salzsäure unlöslichen schwarzen Rück- 
stand von Meteoreisen den Phosphorgehalt aufzufinden, ver- 
mischt man ihn, fein zerrieben, mit ungefähr dem halben 
Gewicht Salpeters und darauf mit dem gleichen Gewicht 
kohlensauren Natrons und glüht, worauf mau die Masse mit 
Wasser auszieht und wie oben verfährt. Der davon blei- 
bende osydirte Rückstand wird in Salzsäure gelöst nnd das 
Nickel darin wie oben aufgesucht. 

Bei der quantitativen Analyse scheidet man das Eisen 
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vom Nickel und Kobalt entweder dnrcb bemsteinsaureB 
Ammoniak oder durch kohlensauren Baryt, siehe Nr. 25. 
In beiden Niederschlägen ist dann Phospborsfture enthalten. 
Kobalt und Nickel werden durch Cyankalium wie in Nr. 65 
getrennt. 



70. Die Plalinmetalle. 

1. Platin. Nur in der Flamme des Knallgasgebläses 
schmelzbar. Spec. Gewicht des geschmolzenen = 21,15. 
Frei von Iridium sehr weich und geschmeidig. In Königs- 
wasser löslich. Die rothgelbe Lösung gibt mit Ammonium- 
und Kaliumsalzon krystalliuische , citrongelbe Niederschläge 
von WH^€1 + Pt€F und KCl + PtCl^. Ersteres Salz hin- 
terlässt beim Glühen grauen Platinschwamm, letzteres beim 
Schmelzen mit Kochsalz krystallisirtes Platin. 

2. Palladium. Nur vermittelst des Knallgasgebläses 
schmelzbar, aber viel leichter als Platin. Spec. Gewicht des 
geschmolzenen = 11,4. Sehr geschmeidig, läuft beim Glühen 
an der Luft stahlfarbcn an, beschlägt sich in der Spiritus- 
flamme mit Russ. In Salpetersäure löslich, leichter in Königs- 
wasser. Die durch Abdampfen concentrirte dunkelbraune 
Lösung enthält das zerfücssliche Chlorür, PdCl. Mit Am- 
moniak gibt sie einen fleischrothen, krystallischen Nieder- 
schlag von PdGl -f ?fH', in überschüssigem warmen-Ammo- 
niak ohne Farbe löslich. Aus dieser Lösung fällt Salzsäure 
citrongelbes, krystallinisches Palladaminchlortir, (W.PdH'jCl, 
welches beim Glühen graues Metall hinterlässt. Wird die 
Lösung des Palladiums in Königswasser, PdCl^, mit lV2i^ 
so viel Chlorkalium versetzt, als das Metall wog, und zur 
Trockne verdunstet, so entsteht dunkelrothes, krystallinisches 
PdCl* -|- KCl, in Wasser kaum löslich, in Weingeist unlös- 
lich, — ein Mittel^ um aus käuflichem Palladium Eisen und 
Kupfer zu entfernen. -— Aus der heissen Cblorürlösung 
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fitllt Jodkalium schwarzes Palladioinjodfir, Cyanquecksilber 
gelblichweisses Palladiumcyanür. 

3. Iridium. Viel schwerer schmelzbar als Platin. Spec. 
Gewicht = 21,15, wenig geschmeidig. Unlöslich selbst in 
Königswasser. Nur das schwammförmige, platinhaltige in 
kleiner Menge darin löslich. Es ist am leichtesten dadurch 
in Verbindungszustand zu bringen, dass man.es als feines 
Pulver mit dem gleichen Gewicht Chlornatrium innig ver- 
mischt und in einem Strom von Chlorgas gelinde glüht. 
Die dunkelrothbraune Lösung des entstandenen Doppel 
Chlorids gibt mit Ammonium- und mit Kalium-Chlorid einen 
schwarzen, aus heissen Lösungen aus schwarzen Octaedern 
bestehenden Niederschlag von f*H*€l + IrCl^ oder KCl -f Ir€l^ 
der sich wie der entsprechende Platin-Niederschlag verhält. 
Durch Schmelzen des Metalls mit Salpeter bei starker Glüh- 
hitze oder mit Kalihydrat und chlorsaurem Kali wird es in 
schwarzes, kalihaltiges Sesquipxydul verwandelt. Auch schon 
beim Glühen an der Luft oxydirt sich das pulverförmige 
Metall. 

4. Rhodium, Schwerer schmelzbar als Platin. Spec. 
Gewicht des geschmolzenen 12,1. Geschmeidig. Als Pulver 
an der Luft geglüht oxydirt es sich. Selbst in Königswasser 
unlöslich. Als leicht lösliches Doppelsalz erhält man es, 
wenn man es in Pulverform mit Chlorkalium oder Chlor- 
natrium schwach in Chlorgas glüht. Beide Doppelsalze 
(2K€1 + R«€P) sind in Wasser mit schön rother Farbe» 
leicht löslich, eben so das Ammoniumsalz. In Alkohol sind 
sie unlöslich. Sie bilden dunkelrothe Krystallo. Versetzt 
man ihre Lösung mit Kalihydrat und dann mit etwas Al- 
kohol, so wird das lihodium als schwarzer Niederschlag ge- 
fällt. Schmilzt man das pulverförmige I^etall anhaltend mit 
einem grossen Überschuss von saurem schwefelsaurem Kali, 
Buletzt bis zur Verflüchtiing der freien Säure, so erhält man 
eine in Wasser lösliche. Masse, wird diese Lösung mit Chlor- 
kalium und Salzsäure versetzt und abgedampft, so wird 
•ie rosenroth. 
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5. Ruthenium, Noch schwerer schmelzbar als die vor- 
hergehenden Metalle. Spec. Gewicht = 11,3. Spröde. Durch 
Glühen des palverförmigen an der Luft oxydirbar. Mit 
Elalihydrat und Salpeter oder chlorsaui*em Kali gesclynolzen, 
bildet es ruthenigsaures Kali, KO, EuO', mit gelber Farbe 
in Wasser löslich. Mit Salpetersäure neutralisirt, läset diese 
Lösung schwarzes Sesquipxydul fallen, leicht redudrbar in 
Wasserstoffgas. Das Kaliumruthenchlorid, KCl -}- £u€i^ ist 
leicht löslich, in Alkohol unlöslich. Seine rothe Lösung 
wird nicht durch Kali und Alkohol kalt gefällt. Wird in die 
Lösung des ruthenigsauren Kalis Chlorgas geleitet, so entsteht 
flüchtige, gelbe, unter wenig Wasser schmelzbare , stark 
riechende Kuthensäure, KuO'^, schwer löslich in Wasser, sich 
rasch schwärzend. 

6. Osmium, Seihst im stärksten Knällgasgebläse un- 
schmelzbar, aber zu einer blaulichen, metallglänzenden Masse 
zusammensinternd, von 21,4 spec. Gewicht. In der höch- 
sten Temperatur flüchtig. Von ähnlicher Beschaffenheit er- 
hält man es, wenn man Schwefel osmium, aus der Xiösung 
des osmiumsauren Ammoniaks durch Schwefelwasserstoff sie- 
dendheiss gefällt, in einem wohl verschlossenen Kohlentiegel 
dem heftigsten Coaksfeuer aussetzt. Krystallinisch erhält 
man es, wenn man pul verförmiges Osmium mit dem 6 bis 
8 fachen Gewicht Zinn in einem Kohlentiegel zusammen- 
schmilzt, die Masse laugsam erkalten lässt und das Zinn 
dann in Salzsäure auflöst. Als blaulichschwarze, poröse 
Masse erhält mau es, wenn man eine Lösung von osmium- 
saurem Kali oder Ammoniak mit Salmiak vermischt, zur 
Trockne verdunstet und die Masse in einer Retorte bis zur 
anfangenden Sublimation des Salmiaks erhitzt. Bei Behand- 
lung der Masse mit Wasser bleibt es zurück. 

Die kleinste Menge Osmium, auf der Kante eines Platin- 
blechs in den Hand der Spiritusflamme gehalten, macht die- 
selbe leuchtend und verbreitet den eigenthümlichen Geruch 
der Osmiumsäure. Osmium, in einem langsamen Strom 
von Sauerstoffgas erhitzt, verbrennt zu Osmiumsäure. Sie 
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entsteht ancli durch Oxydation mit Salpeterdäore. Sie ist 
sehr flüchtige zn farblosen Krystallen sich condensirend, 
schon unter Wasser schmelzbar, in Wasser löslich, von 
äusserst heftigem Geruch, Augen und Respirationsorgane 
heftig angreifend. Mit Wasserstoffgas dampfförmig durch 
ein glühendes Glasrohr geleitet, wird sie zu einem Spiegel 
von metallischem Osmium reducirt. Ihre Lösung mit schwef- 
liger Säure vermischt und erwärmt, wird violett. Kali 
fiillt dann ein schwarzes, kalihaltiges Oxyd, leicht reducirbar 
durch Wassers toffgas. Mit Kali und mit Ammoniak wird 
ihre Lösung tief gelb. Das osmiumsaure Kali ist tief gelb, 
krystallinisch. Wird seine Lösung mit etwas Alkohol ver- 
mischt, so scheidet sich zinnoberrothes, krystallinisches osmig- 
saures Kali ab, Ko,OsO'. Wird des letzteren Lösung mit 
Salmiaklösuug versetzt, so flQlt ein blassgelbes, krystallini- 
sehe» Osmiumammoniumsaiz nieder, welches beim Glühen 
in Wasserstoffgas metallisches Osmium hinterlässt. 

Die beiden Chlorverbindungen des Osmiums sind flüch- 
tig. Das Chlorür, Os€l, ist grün, das Chlorid, Os€l^ dun- 
kelroth. Das Kaliumchloridsalz, KCl ■{ Os€P, bildet dun- 
kelbraune OctaMer, mit gelber Farbe in Wasser löslich. 



7 1 . Plalinerz. 

(Platin mit kleinen yarilreoden Mengen von Iridiam, Osmium, 
Osm-Iridium, Palladium, Rhodium, Eisen und Kupfer) 

Das in den Handel kommende Platinerz enthält gewöhn- 
lich Sand und Kömer oder Blättchen von Osm-Iridium, 
nicht selten auch Gold. Die Menge des letzteren findet 
man, indem man 10 Gramm rohes Erz so lange mit nicht 
zu starkem Königswasser digerirt, bis keine Goldblättchen 
mehr sichtbar sind. Die Lösung wird vom ungelöst geblie- 
benen Platin abgegossen, durch Verdampfen von aller SaU 
peterstture befreit, verdünnt, mit Oxalsäure versetzt und das 
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Qold dareh Erhitzen gefallt. Es wird gewzsebßaj gegUht 
und gewogen. — Die Menge des Sandes wird anf folgende 
Weise bestimmt: 3Ian schmilzt in einem Thontiegel etwas 
Borax, so dass die Wände damit aberzogen werden, legt 
8 Gramm reines, zertheiltes Silber hinein, anf dieses 2 Gramm 
Flatinerz, nnd auf dieses etwa 10 Grm. geschmolznen Boras 
nnd erhält die Masse einige Zeit im Flnss bei einer etwas 
stärkeren Hitze als znm Schmelzen des Silbers erforderlich 
ist. Nach dem Erkalten wird der Eegolns ron der Schlacke 
gereinigt nnd gewogen. Aller Sand ist von der Schlafe, 
die Metalle sind vom Silber aufgenommen. 

Zur Analyse ron aasgesnchten Körnern ron eigentlichem 
Flatinerz werden 10 Gramm in einer mit wohl abznkfihlen- 
der Vorlage rersehenen Retorte bei gelinder Siedhitze in 
einem Gemische von 5 Th. rauchender Salzsäure und 1 Th. 
rauchender Salpetersäure aufgelöst. Die Säure wird bis znr 
Syrupconsistenz abdestillirt. Die nach dem Erkalten er- 
starrte Masse wird in wenigem Wasser au%elöst und die 
Lösung von dem * Bnckstand vorsichtig klar abg^ossen. 
Auf den Bfickstand wird die überg^angene Säure, die 
Osmiumsäure enthält und von übergespritzten Theilchen der 
Lösung gelb gefärbt ist, zurückg^ossen und noch einmal 
davon abdestillirt, um Alles, was sich noch auflösen kann, 
aufzulösen. 

Das omiumsäurchaltige Destillat kann mit Ammoniak 
gesättigt und das Osmium daraus wie pag. 95 abgeschie- 
den werden. Oder man sättigt es mit Kalkhydrat, jedoch 
nicht ganz, mischt ameisensaures Alkali hinzu und kocht, 
wodurch das Osmium als blauschwarzes Pulver reducirt 
wird, das man vor dem Wägen in Wasserstoffgas glüht. 

Die Platinlösung wird von dem unlöslichen Bückstand 
auf einem gewogenen Filtrum abfiltrirt und dieser ausge- 
waschen. Er besteht aus Irid- Osmium und wird, wie bei 
diesem angegeben ist, weiter behandelt. 

Die Lösung wird zur Trockne verdunstet imd die Masse 
einige Zeit bis 150^ erhitzt, um das Iridiumchlorid in 
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Sesquichlorür zu verwandeln. Man löst sie nnn in wenigem 
salzsäor ehaltigen Wasser, vermischt die Lösung mit con- 
centrirter Salmiaklösung, filtrirt den Niederschlag ab und 
wäscht ihn zuerst mit verdünnter Salmiaklösung, dann mit 
Weingeist ; das getrocknete Doppelsalz wird im Filtrum vor- 
sichtig durch Glühen zersetzt, was durch einige aufgelegte 
Krjstalle von Oxalsäure sehr befördert wird. 

Das so erhaltene iridiumhaltige Platin wird gewogen, 
wieder in schwächerem Königswasser aufgelöst, das zurück- 
bleibende Iridium abfiltrirt, gewaschen und in Wasserstoff- 
gas geglüht 

Die Mutterlauge, ans welcher der Platinsalmiak gefällt 
wurde, wird mit dem Waschwasser durch Eindampfen con- 
centrirt, mit concentrirter Salpetersäure zur Zerstörung des 
Salmiaks gekocht und mit Chlorgas gesättigt, bis sie die 
braunrothe Farbe der Iridiumchlorid-Lösung angenommen 
hat. Sie wird dann im Wasserbade vollständig zur Trockne 
verdunstet und die zerriebene Masse mit Alkohol von 80 
Procent behandelt, abfiltrirt und so lange mit Alkohol ge- 
waschen, bis dieser farblos abläuft. Die Lösung enthält 
alles Eisen und Kupfer, die für sich bestimmt werden. 

Das unlösliche Salz, welches ausser Osmium und Ruthe- 
nium *), alle Platinmetalle enthält, wird mit verdünnter Sal- 
miaklösung so lange gewaschen, bis die anfänglich rothe 
Lösung farblos abläuft. Diese Lösung enthält alles Rhodium 
und Palladium. Sie wird eingetrocknet, das Salz im be- 
deckten Platintiegel vorsichtig geglüht und das Metall in 
Wasserstoffgas reducirt. Das gewogene Metallgemenge wird 
mit schwachem Königswasser digerirt, die Lösung, welche 
alles Palladium mit wenig Rhodium enthält, fast zur Trockne 
verdunstet, mit einigen Tropfen Natronlauge versetzt und 
das Palladium durch eine gesättigte Lösung von Cyan< 
quecksilber gefällt Der Niederschlag wird nach dem Aus- 



*) Dasselbe scheint nur in dem Osm-Iridiuin enthalten zu sein. 

7 
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waschen, Trocknen und Glühen in Wasserotoffgas geglüht 
und als metallisches Palladium gewogen. 

Die Lösung^ welche das Ehodium enthält, wird mit 
Natron schwach alkalisch gemacht, zur Trockne verdunstet, 
die Masse zur Yerjagung des Quecksilbers geglüht und mit 
Wasser behandelt. Das zurückbleibende Rhodinmoxyd wird 
zu dem bei der Auflösung des Palladiums ungelöst geblie- 
benen gefügt und in Wasserstoffgas geglüht. 

Dör das Iridium und Platin enthaltende Theil des in 
Salmiaklösung ungelöst gebliebenen Salzes wird mit einer 
allmälig zuzusetzenden schwachen Lösung von Cyankalium 
digerirt, bis er hell gelbbraun geworden und in ein Dop- 
pelsalz von Kalium-Ammonium-Platinchlorid verwandelt ist, 
welches mit Salmiaklösung ausgewaschen wird. Durch Auf- 
lösen in siedendem Wasser ist es in kleinen dunkelgelben 
Octaedern krystallisirt zu erhalten. Es wird geglüht, zu- 
letzt mit aufgelegten Krystallen von Oxalsäure, und das 
Chlorkalium mit Wasser ausgezogen. 

Die davon abfiltrirte Lösung, welche das Iridium ent- 
hält, wird zur Trockne verdunstet, zur Verflüchtigung des 
Salmiaks geglüht und zuletzt mit etwas Salpeter geschmol- 
zen. Das bei der Behandlung mit Wasser zurückbleibende 
alkalihaltige Iridiumsesquioxydul wird nach dem Auswaschen 
in WasserstoflPgas reducirt und das Alkali durch Wasser 
ausgezogen. 



7 2. Osmium-Iridium. 

Es bildet kleine, meist stahlfarbene Plättchen und Körn- 
chen von 18 bis 20 spec. Gewicht und ausserordentlicher 
Härte. Es ist stets in den von der Auflösung des Platins 
bleibenden Eückständen enthalten, grossentheils in Form 
sehr feiner Blättchen. Es ist von verschiedener Zusammen- 
setzung. Ausser den beiden Hauptbestandtheilen enthalten 
gewisse Arten mehr oder weniger Ehodium und Ruthenium 



Platin, Kupfer and Eisen. 



netst Spuren 

Königswasssr 

Ana gewissen pulverförmigen*) oder aus sehr feinen 
Blättchen beatehendeu Arten läast sich ein grosser Theil 
des Osmiums durch Rösten gewinnen, 
Erz in einem Porzellanrohr in einem langsam darüber ge- 
leiteten Strom von Luft oder Saneratoffgas zum starken 
Glühen erhitzt. Das Porzellanrohr mündet in eine gut ab- 
zukühlende Vorlage, von der aus die weiter furtgeführte ' 
Osmiumsäure in Kalilauge geleitet i 

Die feinpulyerigen Arten können dadurch aufgoschlos 
werden, dass mau sie mit dem gleiche» Gewicht geglühten 
Kochsalz innig vermiacht, und in einen Strom von feuchtem 
Chlorgas gelinde glüht, indem man so verfährt wie beim 
Platinrückstand angegebei 

Utn die gtobkörnigeu Arten, die kaam im Stahlmörser 1 
zu pnlverisiren sind, in Pulverform zu bekommen, schmilzt I 
man sie mit dem 6 fachen Gewicht reinen Zinks in einem ' 
mit Kohlenpulver umgebenen, in einem zweiten stehenden, 



idem man ihn Vj Stunde 
n ungefähr 2 Stunden lang weiss- 
Zink verflüchtigt ist. Das Osm- 
juder, leicht zerrei blich er Schwamm 



wohl bedecktet 

lang rothgltlhend und da 

glühend erhalt, bis alles 

Iridium bleibt als ein glän: 

Enrück. 

Vor dem Knallgasgebläse in einer Hitze, bei der zuletzt 
das zurückbleibende rutheninm- und rhodinmhaltige Iridium 
schmilzt, lässt sich aus solchem Schwamm alles Osmium 
verflüchtigen. 

Durch Schmelzen mit Kalihydrat und chlorsaurem Kali 
in einer Silberschale wird das pnlverfiirmige Üam-Iridium 



*| Eine Art, ein irhneres grnues Pi 
■cheinlich bei der Auflösung toq callfoi 
hallen, enlhilt noch GolJ uail viel Chlor 
trbeitung mit concenlrirlem Ammoniak ai 
haltJKe Arten butinen durch SchmvUca n 
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leicht anfgeschlossen. Man erhitzt anfangs vorsichtig wegen 
des starken Schäumens, zuletzt bis zum Glühen. Die Masse 
wird mit Wasser behandelt, so dass sie darin ganz zergeht, 
und in einem hohen schmalen Gefäss verschlossen sich 
klären gelassen. Die tiefgelbe Lösung von osmiumsaurem 
und ruthenigsaurem Kali wird vermittelst eines Hebers klar 
abgelassen und der schwarze Rückstand von rhodiumhalti- 
gem Iridiumoxyd auf gleiche Weise wiederholt mit Wasser 
behandelt. 

Aus der gelben Lösung wird durch vorsichtiges Neu- 
tralisiren mit Salpetersäure das Ruthenium als schwarzes 
Oxydul gefällt. Es wird in Wasserstoffgas redncirt. 

Die osmiumhaltige Lösung wird mit Kali alkalisch ge- 
macht, mit Alkohol versetzt und erhitzt, wodurch das 
Osmium als schwarzes, kalihaltiges Oxydul gefällt wird. 
Es wird in Wasserstoffgas geglüht und das Metall dann 
ausgewaschen. 

Das Iridiumoxyd wird durch Erhitzen in Wasserstoffgas 
reducirt, ausgewaschen, mit dem gleichen Gewicht geglüh- 
tem Kochsalz innig vermischt und in Chlorgas so lange 
gelinde geglüht , bis das Gas im Überschuss unabsorbirt 
weggeht. Die entstandenen Doppelchloride werden in Wasser 
gelöst, die Lösung concentrirt und mit einem Überschuss 
einer heissgesättigten Lösung von Chlorkalium vermischt, 
wodurch das Iridium als schwarzes, krystallinisches Doppel- 
chlorid gefällt wird. Es wird mit einer gesättigten Lösung 
von Chlorkalium gewaschen. (Vielleicht enthält es mitge- 
fälltes Rutheniumsalz. Das Metall würde zu dessen Aus- 
ziehung mit Kalihydrat und chlorsaurem Kali zu schmel- 
zen sein). 

Die Salzlözung, welche das Rhodium und Ruthenium 
enthält, wird concentrirt, mit ameisensaurem Natron versetzt 
und gekocht, wodurch allein das Rhodium gefällt wird. 
Aus der mit Salzsäure sauer gemachten Flüssigkeit kann 
das Ruthenium durch reines Zink gefallt werden. 

Die beste Methode der Analyse des Osm-Iridiums scheint 



folgende za sein; 2 Gramm der Verbindung, ata sehr feioes 
Pulver, werden mit 6 Grm. Bariumsuperoxyds und 2 Gnn. 

Salpetersäuren Baryts*) lonig vermischt und in einem gut 
bedeckten Siibertieget ungefähr 2 Stunden lang zum Glühen 
erhitzt. Die nicht geschmolzene Masse wird aus dem Tiegel 
in eine Forzellanschale gebracht, mit Wasser übergössen, 
Salzsäure hinzugefügt bis zur Auflösung, etwas Salpetei- 
aäure binzugomisoht und so lange in gelindem Sieden er- 
balten, bis der Geruch nach Osmiumsäure nicht mehr be- 
merkbar ist**). Man verdunstet hierauf vorsieLtig zur 
Trockne, löst die Masse in heissem Watisor und decanihirt die 
Lösung von etwa unaugogritTenem Osm-Iridium, das man 
auswäscht, trocknet und dessen Gewicht man vom uispröng- 
lichen abzieht. Aus der Lösung wird der Baryt durch 
Schwefelsäure gefällt und , nachdem er sich vollkommen 
abgesetzt und man die klare Flüssigkeit davon abgegossen 
hat, abfiUrirl. 

Zu der gelbrotheu Lösung mischt man ungefähr 8 Grm. 
reinen Salmiak, verdunstet fast zur Trockne, vermischt die 
Masse mit einer kleinen Menge alkoholhaltiger Salmiak- 
lösung, filtrirt das IridiumHalz ab, wäscht es zuerst mit 
Salmiaklösung, dann mit schwachem Weingeist, zuletzt mit 
Alkohol. Das getrocknete Salz mit dem Filtrum wird in 
einem bedeckten Platiutiegel sehr allmtllig und vorsichtig 
Bum Glühen erhitzt, die Filierkuhle dann verbraunt und 
das Metall hierauf wieder vollständig reducirt, indem man, 
während es glüht, Wassersloffgas in den Tiegel leitet oder 
ein Stück kohlensaures Ammoniak hiuoinhält. 



*) Beide sind gfriau alzuwigcn. om die zur nachhcrigon Fül- 
lung des B*T7(i errorderliche MvDge rou Schnerdsäiire ira Vor- 
«US IjeslimmeD zu könaen. Der salpetersaure Barj't aiuaa decre- 
pitirl sein. 

") Uie Auilreibung der Oimiunisaure könote auch 
Relorle geschehen und die OsinEuniiSure in Torgelcgtem AmoiD- 
niab aur^icfaiigva werdea. 
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In dem Iridium ist das Eathenium enthalten. Beide 
werden, wie oben beschrieben, durch Schmelzen mit Kali- 
hydrat und chlorsaurem Kali getrennt. 

Das Rhodium ist in der übrigen Salmiaklösung enthal- 
ten. Sie wird mit einem grossen Überschuss von Salpeter- 
säure erhitzt und bis zu einem kleinen Volum verdampft, 
in einen gewogenen Forzellantiegel gebracht, zur Trockne 
verdunstet und das zum Glühen erhitzte Salz durch darauf 
geleitetes Wasserstoffgas reducirt. Eisen, Kupfer, Baryt 
und Thonerde (letztere aus dem Superoxyd) werden durch 
abwechselnde Behandlung mit Salzsäure und Salpetersäure 
entfernt. 



73. Platinrückstand. ^ 

Es giebt zwei Arten davon. Die Art A. ist der bei 
der Auflösung der Platinerze im Grossen unlöslich bleibende 
Rückstand; die Art B. wird durch Fällung der bei der 
Flatingewinnung bleibenden letzten Mutterlaugen durch hin- 
eingestelltes Eisen erhalten. 

Rückstand A, Besteht aus Körnchen und Blättchen von 
Osm-Iridium, pulverförmigem Iridium mit sehr kleinen 
Mengen von Palladium, Rhodium und Platin, gemengt mit 
Titan- und Chromeisenstein und Sand. Die letzteren drei 
machen in gewissen Sorten 70 bis 80 Procent aus. Zu- 
weilen enthält er auch Spuren von Gold und Chlorsilber. 
Zur Ausziehung der edlen Metalle hat man verschiedene 
Methoden. Die grobkörnigen Arten werden zuvor möglichst 
fein gestossen und zerrieben und dadurch die Körner der 
Eisenerze pulverisirt, worauf man mit Wasser schlämmt, 
wodurch das meiste Osm-Iridium in grösseren Körnchen 
und Blättchen isolirt erhalten werden kann. 

1. Das abgeschlämmte schwarze Pulver wird mit unge- 
fähr dem gleichen Volumen zerknistertem und fein geriebe- 
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nem Kochsais innig vermengt und dieses Gemenge in einer 
Porzellan- oder Glasröhre in einem langsam darüber gelei- 
teten Strom von angetrocknetem Chlorgas solange gelinde 
gegifiht, bis letzteres unabsorbirt hindarchzngehen anfängt. 

Das andere Ende des Bohrs mündet in eine, wohl ab- 
zukühlende tubulirte Vorlage , aus deren Tubulus eine Gas- 
rohre das überschüssige Chlorgas in Kalkmilch führt. 

Hierbei entsteht Iridium-Natrium-Chlorid und Osmium- 
Natrinm-Chlorid. Letzteres wird durch die Feuchtigkeit 
des Chlorgases grossentheils zersetzt und die daraus ent- 
stehende Osmiumsäure sublimirt sich in der Vorlage, zum 
Theil wird sie in das Kalkhjdrat geführt. 

Der Bückstand im Bohr wird nach dem Erkalten in 
wenigem Wasser aufgeweicht und zuletzt mit heissem Was- 
ser ausgewaschen. 

Die Ton dem Eisenerz abfiltrirte, dunkel rothgelbe Iri- 
dium-Lösung wird mit concentrirter Salpetersäure vermischt 
und destillirt, wobei noch Osmiumsäure in Wasser gelöst 
übergeht. Nachdem sie auf diese Weise zugleich sehr 
stark concentrirt worden ist, wird sie noch heiss mit einer 
gesättigten Lösung von Chlorkalium vermischt, wodurch 
ein grosser Theil des Iridiums beim Erkalten sich als kry- 
stallinisches schwarzes Kalium - Iridiumchlond ausscheidet, 
welches abfiltrirt und mit Chlorkaliumlösung gewaschen wird. 

Die übrige Lösung wird mit krjstallisirtem kohlensau- 
rem Natron im Überschuss versetzt, zur Trockne verdunstet, 
die Hasse in einem Tiegel schwach geglüht und nach dem 
Erkalten mit heissem Wasser ausgewaschen, welches ge- 
wöhnlich durch chromsaures Alkali gelb geförbt abläuft. 

Das zurückbleibende schwarze Pulver besteht aus einer 
Verbindung von Iridiumsesquioxjdul mit Natron, verunrei- 
nigt durch Eisenoxjd. Es wird durch gelindes Erhitzen 
in einem Strom von Wasserstoffgas reducirt. Wasser zieht 
dann kaustisches Natron aus und durch Digestion mit con- 
centrirter Salzsäure entfernt man das Eisen. Digerirt man 
es darauf mit sehr verdünntem Königswasser, so zieht 



dleaee gew5bii1icli noch etwas Platin aus, ßil]bar durch 
Salmiak. 

Statt mit Cblorkaliam kana man aus der ersten Lösung 
das Iridium auch durcb Salmiak ausrällcn. Wird das 
Bchwarze, mit Salmiaklösuitg gewaschene A mm od! um -Iridium - 
chlorid mit einer Lösuug von Cj'ankaüum digerirt, so lUst 
es siuh, weoD es frei tod Platin ist, als Cblorürsalz auf. 
Euthält es Platin, so bleibt ein hellbrauner Rückstand un- 
gelöst, löslich in heissem Wasser, woraus er in duukelgel- 
ben Octaedern krystallisirt. Es besteht dieses Salz aus 
[SH*K}€] t PtG)". 

Oder man schmilzt das Ammonium- oder Ralinm-Iri- 
diumchlorid in einem PorzelJauliegel mit dem 1 V2rachon 
Gewicht Cyankalium zusammen, lüst die Masse in wenigem 
Wasser , fijtrirt , versetzt sie , zur Zerstörung des freien 
Cyankaliuros, mit üb er sc hü seiger Essigsäure, erhitzt znm Sie- 
den , (wodurch rothes Rhodium sesquicyanör gefällt werden 
könnle) und fällt die Plaliometalle durch schwefelsaures 
Kupferoxyd. Der aus Kupfer -Platin- und Kupfer- Iridium- 
Cyaniir bestehende violette Niederschlag wird mit beissem 
Wasser gewaschen und dann mit kaustischem Baryt gekocht. 
Das in beissem Wasser leicht, in kaltem wenig lösliche 
gelbe Bariumplatincyantti' ist leicht, von dem farblosen, 
viel löslicheren Iridiumsalz durch Krystallisation zu trennen. 

Das durch WasserstoSgas reducirte, vom Eisen befreite 
Iridium kann noch Ruthenium und namentlich Rhodium ent- 
halten. Zur Äusziehußg des eisteren wird es mit Kalihy- 
drat und chlorsaurem Kali , zur Ausziehung des letzteren 
uachher mit sanrem schwofelsaurem Kali geschmolzen 



Das zurückbleibende Irldiumsesquioxydul oder das durch 
Glühen des Ammouiumdoppekhlorids erhaltene Metall kann 
durch sehr starkes Pressen und Erhitzen bis zum starken 
Weissglühen eiuigeimassen in zusammenhängendem Zustand 
erhalten und dann vor dem KnaügasgeblSse in einem Tie- 
gel von gebranntem Kalk geschmolzen werden. 





I kann das Metall naf einem der 
Wege reducirt erhallen werden, 
Der einmal so behandelte PlatinrJiukstand ist in der Ke- 
gel noch nicht erschöpft, er muas wiederholt derselben Ope- 
ration unterworfen werden. 

2. Man entfernt siuerst die den Platinmclallen beige- 
mengten Mineralien durch Schmelzung des Kückstandes mit 
einem Fluss und Blei, welches letztere die edlen Metalle 
»ufnimmt. Man mengt den Flatinrilck stand (höchstens 300 
bis 400 Grramm auf eiomal) mit dem gleichen Gewicht gra- 
nulirtem Blei und dem 1 '//sehen Gewicht Bleiglälte und 
Bchmilat die Masse in einem Thonticgel mit dickem Boden 
zusammen, bis sie eben dönn fliesst. Nachdem man sie 
zur Vereinigung der Metalllheilchen mit einem Pfeifenstiol 
nmgerUhrt hat , nimmt man den Tiegel aus dem Feuer 
(bevor er von dem Bleioxyd durchbohrt wird), stttaat ihn 
einige Hai gelinde auf und lässt ihn erkalten. Der 
unter der Schlacke angesammelte Bleircgulus wird von die- 
ser sorgfältig gereinigt und in müsiig starker, hoisser Sal- 
petersäure aufgelöst, wobei die Platinmetalle als schwarzes 
Pulver and alsK.örnchen und Blitttchen zurückbleiben. Sie 
werden dann wie oben behandelt, 

Ans der Bleilösang, welche Palladium enthalten kann, 
wird das Blei durch Schwefelsäure ausgefällt, Sie wird 
dann zur Trockne verdunstet , die Masse wieder in weni- 
gem Wasser gelöst und das Palladium durch Cjanqueck- 
Bilber gefällt. 

Ein anderes gutes, den Tiegel weniger angreifendes 
Flussmittel für dieses Bei nigungs verfahren ist ein Gemenge 
von FluBsspath und wasserfreiem Gyps zu gleichen Ae- 
quivalentgewicbteu (1 Th. CaF und 1,7 Tb. CaS], Man 
nimmt auf 1 Th. Flalinrückstand 1 Th. granulirtes Blei 
»nd 2 Th. Fluse. 

3. Der Platinrückstand wird mit dem gleichen Gewicht 
Kalihydrat und dem doppelten Salpeter in einem eisernen 
Tiegel, zuletzt bei Glühhitze unter öfterem Umrühien, zu- 
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sammengeschmolüeti. Dio Masse wird ausgegossen, grob zer- 
etossen, mit heisBem Wasser, dem Vio Alkohol zugemischt 
ist, übergössen und so lang« damit gekocht, bis sie ganz 
zergangen ist. Hierbei wird ans osmi um saure Kali za Os- 
mium igs au rem roducirt, das ruthenigsaure Kali vollständig 
zersetzt unter AhBcheidung von schwarzem Rutbenoxyd. 
Aller abacblHmmbare schwarze Rückstand wird mit der 
Flüssigkeit von den gröberen , schweren, un angegriffenen 
Körnern und Blattchen abgegossen, die zum zweiten und 
dritten Mal mit Kali und Salpeter geachmolzen werden, 
bis zuletzt nur Eisenoxyd bleibt. 

Die geklärte alkalische LHanng von osraiumigsanrem 
Kaü wird vermittelst eiaea Hebers von dem schwarzen Ab- 
satz abgelassen und dieser wiederholt mit alkoholhaltigem 
heissem Wasser gewaschen. Die schwarze Masse, die noch 
viel Osmium enthält, wird in eine tubnlirte, mit Einguss- 
rohr versehene Retorte gefüllt und au diese eine Vorlago 
gefügt, die, bei grösseren Massen, durch weite Röhren mit 
einigen Wouifscheu Flaschen verbunden ist, gefüllt mit ei- 
ner mit Alkohol vermischten Kalilösung. Durch das Ein- 
gussrohr wird dann allmblig concentrirto Salzsäure zuge- 
gossen und, wenn die erste heftige Reaction nachgelaBsen 
hat, die Destillation mit Hülfe von Wärme fortgesetzt, so 
lange als noch Osmiumsäure übergebt. Sie wird dann, 
unter sorgfältiger Vermeidung der sehr schädlichen Wir- 
kung ihres Dampfes auf Respirationsorgane und Augen, in 
der vorgeschlagenen Kalilösung aufgelöst, die Flüssigkeit 
zn der nach dem Schmelzen des Erzes mit Kalihydrat und 
Salpeter erhaltenen alkahschen Lösung gegeben und das 
Ganze bis zur Krystallisation des rothen osmiumigsanren 
Kali's abgedampft. Aus der Mutterlange kann der Keat 
des Osmiums durch Salmiak gefällt werden, p. 95. 

Die dunkel brauurothe Lösung in der Retorte wird zur 
Trockne verdunstet, dio Masse wieder in beissem Wasser 
gelöst und die Lösung mit einer heiss gesättigten Losung 
von Cblorkalium in grossem Überschuss vermischt, Hier- 



durch werden Iridium, Plaliu, Rbodiiiin und Ruthenium als 
Doppelsalae, nnliislich in der Saldösung, gefällt und mit 
gesSttigter CLlorkaliumlöaung gewaschen , während Eisen 
nnd Palladium aufgelöst bleiben. 

RüekUand B. Er ist braunschwar« , erdig, abfärbend, 
und iet besonders reich an Rhodium, enthSlt aber viel 
Kieselerde , Thoncrde , Gyps , Kisen etc. Zur Entfer- 
nung dieser Verunreinigungen kann er mit Blei und Blej- 
glätte, oder auch mit dem mehrfachen Gewicht kohlensau- 
ren ^Natrons geschmolzen werden. In letzterem Falle wird 
die Masse zuerst mit hoissem Wasser ausgelaugt, dann mit 
Salzsäure behandelt, worauf wie bei den anderen Rück- 
ständen verfahren wird. 



l 



74. Tellur. 
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Das Siebenhfirgen'sche gepochte Tellurerz (Schlich) ent- 
hält Schriftteilur und Blälterlellur, d. h. Tellurgold , Tel- 
Inrsilber, Tellurblei und Schwefeltellur, gemengt mit ver- 
Bcbiedenen anderen Mineralien. 

Zur Entfernung eines grossen Theiles der Gangart über- 
giesst man das fein geriebene Erz mit verdünnter Salzsäure, 
mit der man es, unter Öfterem Umrühren, so lange in Be- 
rührung lässt, bis keine Kohlensäure mehr entwickelt wird. 
Es wird darauf ausgewaschen und getrocknet. Zur Äus- 
ziebuug des Tellurs und gleichzeitigen Gewinnung der ed- 
len Metallo kann man auf verschiedene Weise verfahren. 

1. Man löst das Erz in Königswasser auf, jedoch mit 
der Vorsicht, dass man die Salpetersäure nur allmälig nnd 
nur in solcher Menge zumischt, dasa sie alle zerstört wird. 
Nachdem die Masse vollkommen weiss geworden und alle 
Salpetersäure durch Erhitzen ausgetrieben ist, fügt man, 
um sicher alles Blei zu fällen und alles teliurigsaure Blei- 
oxyd zu zersetzen , noch etwas Schwefelsäure , und um die 
Fällung von tellurlger Säure zn verhüten, etwas Weinsäure 
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und darauf ungefähr das doppelte Volum Wasser hinzo. 
Nach dem völligen Erkalten filtrirt man und wäscht den 
Bückstand aus. Er besteht aus Quarz, Schwerspath, schwe- 
felsaurem Bleioxjd und einer kleinen Menge Chlorsilber, 
das man mit Ammoniak ausziehen kann. 

Aus der Lösung wird das Gold durch eine concentrirte 
Lösung von. schwefelsaurem Eisenoxjdul gefällt. Nachdem 
es sich abgesetzt hat, wird es gewaschen und geglüht. 

Die davon abfiltrirte Flüssigkeit wird durch Eindampfen 
in einem Kolben bedeutend concentrirt und nach dem Er- 
kalten eine Lösung von schwefligsaurem Alkali zugemischt. 
Hierdurch wird das Tellur als graues Pulver gefällt. Erst 
nach 12 — 24 Standen filtrirt man es ab und wäscht es zu- 
erst mit verdünnter schwefliger Säure, zuletzt mit Wasser 
aus. Immer muss die Lösung des Tellurs zur vollständi- 
gen Ausfällung durch Salzsäure stark sauer sein. 

Auch kann man Gold und Tellur zusammen durch 
schwefligsaures Alkali fällen und letzteres dann durch Sal- 
petersäure aus dem Gold ausziehen. 

Die davon abfiltrirte Flüssigkeit wird von Neuem stark 
eingekocht und von Neuem mit schwefligsaurem Alkali ver- 
setzt, wodurch man gewöhnlich noch etwas Tellur erhält. 

2. Der durch Salzsäui^e von der meisten Gangart be- 
freite Schlich wird mit dem doppelten Gewicht zweifach- 
schwefelsauren Kali's innig vermischt. Andrerseits bringt 
man in einem geräumigen hessischen Tiegel ungefähr die 
4 — 6fache Menge zweifach- schwefelsaures Kali bei schwa- 
cher Glühhitze in Fluss. In dieses trägt man dann allmälig 
in kleinen Antheilen das obige Gemenge ein, indem man 
jedesmal abwartet, bis das hohe Aufschäumen der Hasse 
vorüber ist. Wenn dieses aufgehört hat und eine heraus- 
genommene Probe ganz weiss erscheint, wird die geschmol- 
zene Masse von dem auf dem Boden angesammelten zu- 
sammengesinterten Gold abgegossen. Der Best des Sajzes 
wird dann aus dem Tiegel mit heissem schwefelsäurehalti- 
gem Wasser ausgewaschen und das Gold gesammelt« 
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Die aasgegossene Salzmasse wird in diesem Wasser mit 
Zusats von noch etwas Schwefelsäure aufgelöst, die Lösung 
vom schwefelsauren Bleiozjd etc. abfiltrirt und daraus das 
Silber durch Salzsäure gefUllt. 

Aus der abfiltrirten, bedeutend eingekochten Lösung 
wird dann das Tellur durch schweflige Säure gefällt. 

Das so erhaltene Tellur ist noch nicht ganz rein. Zur 
Reinigung wird es bei gutem Feuer aus einer Porzellanre- 
torte oder in einem Bohr von Porzellan oder schwer 
schmelzbarem Glas in einem darüber geleiteten Strom von 
Wasserstoffgas destillirt. Die Spuren von Blei und Kupfer 
bleiben als Tellurmetalle zurück und ein kleiner Seleuge- 
halt wird durch das Gas weggeführt. Selenhaltiges Tellur 
lässt sich dadurch, dass man es in Wasserstoffgas geschmol- 
zen erhält, vollkommen vom Selen befreien. Hat man 
beide in Lösung, so fällt man sie durch schweflige Säure 
und zieht dann das Selen mit einer Lösung von Cyanka- 
linm aus, worin das Tellur unlöslich ist. Durch Säuren 
wird das Selen aus dieser Lösung gefallt 

Pulvcrfbrmiges Tellur lässt sich unter einer Decke ei- 
nes Gemisches von 9 Th. KCl und 7 Tb. Na€l leicht zu 
einem Begulus zusammenschmelzen. 

Genau quantitativ werden reines Schrift- und Blätter- 
Tellur am besten durch Cblorgas wie die Fahlerze analj- 
sirt. Das Tellur wird dabei als Cblortcllur verflüchtigt, er- 
fordert aber, weil es sehr voluminös ist, eine etwas weite 
Röhre. 

Aus dem Tellurwismuth (Tetradymit) von Schemnitz in 
Ungarn erhält man das Tellur am besten auf die Weise, 
dass man das feingeriebene Erz mit dem dreifachen Ge- 
wicht geglühten Weinsteins innig vermischt und in einem 
verklebten Tiegel 1 Stunde lang einer massigen Rothglüh- 
hitze aussetzt. Hierbei wird alles Tellur in Tellurkalium 
verwandelt und das Wismuth abgeschieden. Die erkaltete 
Mass^ wird zerrieben, in ein Filtrum gegeben und mit aus- 
gekochtem, luftiroiem, wieder erkaltetem Wasser vollkom- 



110 

men aasgewaschen. Die ablaufende dankebothe Lösung 
von Tellarkaliam läset an der Luft bald alles Tellur als 
graues Pulver fallen. Bei dem Schrift- und Blättertellor 
ist diese Methode nicht anwendbar. Dagegen ist sie sehr 
anwendbar zur Darstellung von reinem Tellur aus dem 
rohen Wiener Tellur, welches durch Kupfer, Eisen, Blei, 
Antimon und Arsenik sehr verunreinigt ist. Man kann 
dazu auch ein Gemenge von 4 Th. trocknem kohlensau- 
rem Natron und 1 Th. Kohlenpulver nehmen. Auf 1 TL 
des fein geriebenen Metalls nimmt man 2 Th. des obigen 
Gemenges. Auf den Boden des Tiegels legt man grobes 
Kohlenpulver , und die im Tiegel zusammengedrückte Masse 
bedeckt man mit grobem Kohlenpulver. 

Aus tellurhaltigen Filtern, der obigen Kohle etc. kann 
man das Tellur mit unterchlorigsaurem Natron ausziehen, 
das im Ueberschuss anzuwenden ist. Nach längerer Mace- 
ration erhitzt man allmälig zum Sieden, zerstört durch 
Eindampfen mit Salzsäure die Chlorsäure und fällt mit 
schwefliger Säure. 



75. Mesolyp *) , 

{NaSi + AlSi)-f 2aq. 

Durch Glühen einer abgewogenen Menge des bei 100® 
getrockneten Minerals bestimmt man die Menge des Wassers. 

Das fein geriebene ungeglühte Mineral, bei 100^ ge- 
trocknet, wird in einer Porzellanschaale mit mäsig starker 
Salzsäure vermischt und unter beständigem Umrühren da- 
mit so lange digerirt, bis die Masse vollständig gelatinirt 
und alles Mineralpulver aufgelöst ist. 

Dieselbe wird alsdann , um die Kieselsäure unlöslich zu 



*) Am leichtesten ist der gelbe, der sogen. Natrolith, aus dem 
Klingstein Ton Hohentwiel im Högao (Wurtembcrg) xo erhalten 
(S. Note zu Nr. 12). 
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machen, unter 5fterein umrühren his snr vollständigen 
Trockne verdunstet, am besten, wenigstens zuletzt, im 
Wasserbade. 

Die zurückbleibende Salzmasse wird mit Salzsäure be- 
feuchtet und nach einiger Zeit mit wenigem heissem Was 
ser "Übergossen und die Kieselsäure abfiltrirt, mit heissem 
Wasser gewaschen, getrocknet, vorsichtig geglüht und ge- 
wogen. 

Aus der abfiltrirten Lösung wird die Thonerde durch 

Schwefelammonium gefällt und wie in Nr. 16 behandelt. 

Enthält der Zeolith Eisen oxjd, so fällt sie durch Schwe- 
feleisen mehr oder weniger schwarz oder g^ünlichschwarz 
nieder. Das Eisen wird dann wie in Nr. 21 davon getrennt. 

Die von der Thonerde abfiltrirte Flüssigkeit wird in 
einer Schaale bis zu einem kleinen Volum und zuletzt in 
einem gewogenen Platintiegel vorsichtig bis zur Trockne 
verdunstet. Die Salzmasse wird dann allmälig bis zur 
Verflüchtigung des Salmiaks, zuletzt, mit aufgelegtem Deckel, 
bis zum Glühen erhitzt. Der Rückstand ist Chlomatrium. 

Die Ejeselsäure, die bei der Zersetzung eines Silicats 
erhalten wird , besonders diejenige, die sich nicht gallertfbr- 
mig, sondern mehr als Pulver abgeschieden hat, muss stets 
auf ihre Keinheit geprüft werden, da sie noch andere, un- 
abgeschiedene Bestandtheile des Minerals, namentlich Thon- 
erde, oder auch unzersetztes Mineral enthalten kann. 

Beine Kieselsäure muss sich in einer siedenden Lösung 
von kohlensaurem Natron vollständig auflösen. Ein unlös- 
licher Bückstand verräth eine fremde Beimischung. Dieser 
kann abfiltrirt und untersucht werden. Am besten ist es 
aber solche Kieselsäure mit dem Sfachen Gewicht kohlen- 
sauren Kali-Natrons zu schmelzen und wie in Nr. 79 oder 
80 zu verfahren. 

Beine Kieselsäure, in einer Platinschaale in Flusssäure 
aufgelöst, verflüchtigt sich beim Abdampfen vollständig. 
Bleibt ein Bückstand, so wird von Neuem etwas Flnsssäure 
und darauf concentrirte Schwefelsäure zugesetzt, damit zur 
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Trockne Terdunstet, und die Substanz antersncht. Zuweilen 
ist sie oder enthält sie Titansäure. 



76. Lievril*), 

Öa5Si + 2Fe5Si4 Fe^gi- 

Das fein geriebene Mineral wird in einer Porzellan- 
schale gleichförmig mit Wasser benetzt, dann mit concen- 
trirter Salzsäure und etwas Salpetersäure übergössen nnd 
damit bis zur vollständigen Gelatinirung digerirt. Die 
Masse wird dann im Wasserbade unter häufigem Umrühren 
vollständig zur Trockne verdunstet. 

Die trockne Masse wird mit starker Salzsäure benetzt, 
darauf in Chlorwasser gelöst , die Kieselsäure abfiltrirt und 
auf gewöhnliche Weise (Nr. 75) behandelt. 

Aus der durch das Waschwasser verdünnten Lösung 
wird das Eisenoxjd durch Ammoniak gefallt, dieselbe ^ bis 
zur Verflüchtigung allen freien Ammoniaks im Sieden er- 
halten und der Niederschlag abfiltrirt, getrocknet, geglüht, 
und als Eisenoxjd gewogen. 

Aus der davon abfiltrirten, durch Eindampfen concen« 
trirten Flüssigkeit wird der Kalk durch oxalsaures Ammo- 
niak gefällt und der Niederschlag wie in Nr. 12 behandelt 

Das Mineral enthält ungefähr 1,5 Proc. Manganoxjdul 
und 0,5 Proc. Thonerde. Beide sind in dem gefällten Ei- 
senoxyd enthalten und müssen daraus wie in Nr. 21 und 25 
abgeschieden werden. 

Das Mineral enthält ausserdem als unwesentlichen Be- 



*] Der derbe yon Elba ist nicht selten. Kann aach känsllich 
dargestellt werden durrh Zusammenschmelzen yon 6 Th. Eisen- 
hammerschlag, 3 Th. feinem weissem Qoarzsand and 1 Vs Th. ge- 
branntem Marmor bei starker Weissglühhitse. 
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tftandtheil ungefähr 1,5 Proe. Wasser, dessen Menge durch 
Glühen in einem bedeckten Tiegel gefunden wird. 

Um direct den relativen Gehalt an Eisenoxjdnl und 
Eisenoxjd zu bestimmen, wird wie in Nr. 24 verfahren. 



77. Olivin , 

(Fe, Mg)5§i. 

Das sehr fein geriebene Mineral wird durch Digestion 
mit concentrirter Salzsäure zersetzt, die Masse im Wasser- 
bade zvLt Trockne verdunstet, die trockne Masse mit star- 
ker Salzsäure befeuchtet, nach einiger Zeit mit wenigem 
Wasser vermischt und die Kieselsäure abfiltrirt. 

Eine kleine Menge Kupfer und Zinn, die manche Oli- 
vine enthalten, wird dadurch entdeckt und abgeschieden, 
dass man die Lösung mit so viel gesättigtem Schwefelwas- 
serstoffwasser vermischt, dass sie darnach riecht, und dann 
eine Zeit lang verschlossen stehen lässt. 

Die vom Niederschlage abfiltrirte Flüssigkeit wird durch 
Eindampfen concentrirt und dabei, zur höheren Oxydation 
des Eisens, etwas chlorsaures Kali zugesetzt. 

Das Eisenoxjd wird mit überschüssigem Ammoniak ge- 
fällt und die Flüssigkeit, zur Ausziehung der mitgefällten 
Magnesia, so lange in gelindem Sieden erhalten, bis alles 
freie Ammoniak verflüchtigt ist, worauf das Eisenoxjd ab- 
filtrirt wird. 

Die abfiltrirte Flüssigkeit enthält, ausser der Magnesia, 
eine kleine Menge Manganoxjdul und Nickeloxjdul, welches 
letztere nur in dem Olivin des Meteoreisens fehlt. Beide 
werden mit derpag. 81 erwähnten Vorsicht durch Schwefelam- 
monium ausgefällt und der Niederschlag mit ganz verdünn- 
tem Schwefelammonium ausgewaschen. Bei so kleinen 
Mengen kann dann das Schwefelmangan durch sehr ver- 
dünnte Salzsäure, die man durch das Filtrum laufen lässt, 
vom Schwefelnickel, welches darin so gut wie unlöslich ist, 
getrennt werden. Die kleine Menge Schwefelnickel kann 

8 





dnrcli QiüheD an iler Luft in Oxydul Terwandelt und als 

lolcliea gewogen werden, Das Mangan wird aus der Lö- 
jung int Kochen durcli kohlensaures Natron gefällt. 

SchwefelammoDium - Niederschlag abfiltrirte 

äsigkeit wird mit Ammoniak vermischt und die Magnesia 

L dnrcb phosphorsaures Natron gelUllt. 



3CaB + H''Ca'Si*. 
r "ßestimmung des Wassergehalts wird eine abgowo- 
Btarken Giiiben erhitzt. 

Wird das fein geriebene, ungeglühte Mineral mit mä- 
sig starker Salzsäure digerirt, so gelatitiirt es. Wird die 
Masse zum Sieden erhitzt und beiss filtrirt, so scheidet sich 
beim Erkalten ans der Lösung Borsäure in Kristallen ans. 

Das fein geriebene Mineral wird durch Digestion mit 
SalzBÜure zersetzt, die Masse zur Trockne verdunstet, wo- 
bei sich ein grosser Theil der Borsäure verfiüchtigt, längere 
Zeit bis 100" erhitzt, der Rückstand mit ealzeöurehaltigan} 
Wasser erhitzt, die Kieselsäure abfiltrirt, gewaschen, ge- 
trocknet und geglüht. 

Die davon abfiltrirte Flüssigkeit .wird mit Ammoniak 
neutralisirt und der Kalk durch oxalsaures Ammoniak ge- 
fallt (Nr. 12). 

Anf diese Weise kann die Borsäure nicht direct, Bon- 
dem nnr aus dem Verlust bestimmt werden, weil sich beim 
Abdampfen ein grosser Theil verflüchtigt. Um sie direct 
zu bestimmen, zersetzt man das Mineral in einer Retorte 
mit Vorlage durch Salzsäure, destillirt bis zur Trockne, 
giesst auf den Kückstand das borsäurehaltige Destillat sn- 
rück, digerirt ihn damit und filtrirt die Kieselsäure ab. 
Aus der abgelaufenen Flüssigkeit wird der Kalk durch 
oxalsaures Kali gerällt, indem man davon einen zu grosBeii 
Ueberschnss vermeidet, und aus der vom oxälsanren Kalk 
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abfiltrirten und darch Eindampfen concentrirten Flüssigkeit 
die Borsäure als Fluorborkalium gefällt. Man versetzt sie zu 
diesem Endzweck in einer Platinschale mit noch etwas Kali 
und mischt dann Flusssäure in kleinem Ueberschuss hinzu, 
worauf man zur Trockne verdunstet. Die Masse wird dann, 
zur Entfernung der anderen Salze mit einer mäsig concen- 
trirten Lösung von essigsaurem Kali zerrührt, damit einige 
Zeit stehen gelassen, das Fluorborkalium auf einem gewo- 
genen Filtrum abfiltrirt und mit derselben Lösung ausge- 
waschen. Das essigsaure Kali wird dann durch Waschen 
mit Weingeist entfernt. Das Borsalz wird bei 100^ getrock*> 
net und gewogen. 



79. Boronatrocaicit *) , 

(NaB*+2CaiB*)+ 18aq. 

Nach Bestimmung des Wassers wird das Mineral in 
Salzsäure gelöst, mit Ammoniak neutralisirt und der Kalk 
durch ozalsaures Ammoniak gefällt. Die abfiltrirte Lösung, 
wird durch Abdampfen concentrirt und daraus die Borsäure 
wie in Nr. 78, als Fluorborkalium abgeschieden. 

Zur Bestimmung des Natrons löst man eine andere 
Menge auf, fällt, wie oben, aus der Lösung den Kalk durch 
oxalsaures Ammoniak, verdunstet die abfiltrirte Flüssigkeit 
zur Trockne, erhitzt zur Verflüchtigung der Ammoniaksalze, 
digerirt die Masse mit starker Flusssäure, verdunstet zur 
Trockne, digerirt mit concentrirter Schwefelsäure und dampft 
diese zuletzt ab; wodurch die Borsäure als Fluorborgas 
verflüchtigt wird. Das schwefelsaure Natron wird zuletzt 
geglüht, indem man ein Stück kohlensaures Ammonium in 
den Tiegel hält. 



*) Kommt in grosser Menge aus ßoIi?ien in den Handel für 
die Borax-Gewinnong. 



8* 
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80. Feldspath , 

I. Das sehr fein geriebene und geschlämmte Mineral, 
bei etwa 200^ getrocknet, wird in einem geräumigen Pla- 
tintiegel mit 4 bis 5 Mal so viel kohlensaurem. Baryt sehr 
sorgfältig vermischt, der Tiegel in einen bedeckten Thontie- 
gel gestellt und in einem gut ziehenden Windofen, wenig- 
stens ^ Stunde lang, einer heftigen Weissglühhitze ausge- 
setzt, sodass man die Masse nachher stark zusammenge- 
sintert findet. In kürzerer Zeit und sicherer vollständig 
findet die Aufschliessung statt, wenn man den Tiegel einem 
Gebläsefeuer aussetzt, so dass die Masse vollständig schmilzt. 

Oder es wird das Mineral in einem Silbertiegel mit 
dem 4fachen Gewicht Barythydrats, vorher durch Erhitzen 
vom Krystallwasser befreit, gemengt und bei Glühhitze bis 
zum Schmelzen erhitzt. 

Die Masse wird dann aus dem Tiegel gedrückt, in ei- 
ner geräumigen Schaale mit Wasser Übergossen und nun 
allmälig Salzsäure in kleinem Überschuss hinzugetropft, bis 
sie, mit Hülfe gelinder Digestion, unter Abscheidung von 
gelatinöser Kieselsäure vollständig zersetzt und aufgelöst ist. 
Die ganze Flüssigkeit wird dann , um die Kieselsäure un- 
löslich zu machen, zuletzt unter stetem Umrühren und im 
Wasserbade, bis zur vollständigen Trockne verdunstet. 

Die Salzmasse wird hierauf mit Salzsäure benetzt, dann 
mit der erforderlichen Menge Wassers übergössen , damit 
digerirtj die Kieselsäure abfiltrirt, gewaschen, vollständig 
getrocknet, geglüht und im bedeckten Tiegel gewogen. 

Aus der Lösung wird der Baryt durch allmäligen 
und vorsichtigen Zusatz vou verdünnter Schwefelsäure aus- 
gefallt, indem man sorgfaltig vermeidet, einen grösseren 



ÜbersehnsB hinzuzufügen. Dar schwefeisfture Baryt wini 
dano abfiitrirt und ausgewaschen (Siehe Nr. 3). 

Aus der abfiltrirtert , nSthigen Falls durch Abdampfen 
concentrirten Flüssigkeit wird die Thonerde dui'ch Schwe- 
felammonium gefällt und wie in Nr. 16 behandelt. 

Die davon abfiltrirte Flüssigkeit wird zur Trockne yer- 
dunatet und die trockne Masse zur Verflüchtigung der Am- 
moniaksalze geglüht. Diesa niusB, zur Vermeidung des 
Spritzens, mit um so grösserer Vorsicht geschehen, Je mehr 
sie, durch nnvorsiehtigen Zusatz von Schwefelsäure, gebil- 
detes schwefelsaures Ammoniak enthält. Zuletzt wird, am 
das saure Alkali-Salz in neutrales zu verwandeln, ein Stück 
kohlenaaures Ammoniak in den bedeckten Tiegel gehalten. 
Der KückMtand ist schwefelsaures Kali und wird als 
solches gewogen. Enthielt das Mineral zugleich Natron, so 
wird dann wie in Nr. 4 verfahren. 

Auch kann man aus der ersten Lösnng den meisten 
BAryt durch allmäligeo und vorsichtigen Zusatz von ver- 
dönnter SchwefelBäure und den Rest dann, nebst der Thon- 
erde, durch ein Gemische von kohlensaurem und kaustischem 
Ammoniak, nur in kleinem Überschiiss zugemiscbt, ausfallen. 
Nach 24 Stunden wird der Niederschlag abfiitrirt, ausge- 
waschen , die Thonerdo (nobst Baryt) durch verdünnte 
Salzsäure ausgezogen und dann durch frisch bereitetes 
SchwefelammonJum ausgefällt und rasch und möglichst ohne 
Luftzutritt ausgewaschen. 

Die vom Niederschlage mit kohlensaurem Ammoniak 

abfiltrirte Flüssigkeit, welche das Alkali enthält, wird durch 

Eindampfen coucentrirt, mit Salzsäure gesättigt, znr Trockne 

vcidunstat und die Salzmasse in einem bedeckten Tiegel, 

k zuletzt bis zum Glühen, erhitzt. Der Rückstand ist Chlor- 

H kalium (oder Cblornatrium). Er muss mit Schwefelsäure 

■ auf Baryt geprüft werden, weil der kohlensaure Baryt nicht 

I absolut unlöslich ist und beim Glühen mit dem Salmiak 

H Chlorbarium gebildet haben könnte. 




II. Eine zweite Methode der Änfschliessung ist die 
durch Flnssaäure, Daa geschlKmiate Mineral wird in einer 
Flatinachaale oder eiDSm gerKumigen Flatintiegel mit rau- 
chender FluBüsKure gleichförmig vermischt und damit bis 
zur vollständigen Zersetzung digerirt, 

Oder es wird, in einer flachen Platinschaale ausgebreitet 
und mit Wassei' befeuchtet, in einem geeigneten verachüeBs- 
baren Gefüss von Blei längere Zeit dem Dampf von FIubb- 
säure ausgesetzt, entwickelt ans FluBBspatbpalver , welches 
auf dem Boden des Gefässes Hegt und mit conceotrirter 
Schwefelsäute übergössen und gelinde erwärmt wird. 

Am leichtesten geschieht die AufschlieSBung durch FIdot- 
atnmonium. 1 Th. Mineral wird mit ungefähr 6 Th, Salz 
und ein wonig Wasser vermischt, einige Zeit digerirt nnd 
die Masse dann zum gelinden Glühen erhitzt. 

Hierauf mischt man zu der eo zersetzten Masse allmälig 
und vorsichtig concentrirte reine Schwefelsäure und verdun- 
stet allmählig und vorsichtig zur Trockne. Hierbei wird 
alles Flnor mit allem Silicium ausgetrieben und man hat, 
nach Verflüchtigung der überschüssigen Schwefelsäure, alle 
Basen in schwefelsaure Salze verwandelt. 

Die trockne Masse wird mit concentcirter Salzsäure be- 
feuchtet und nach einiger Zeit Wasser hinzugefügt , worin 
sie sich nun klar auflösen muss, wenn die Zersetzung voll- 
ständig gewesen ist. 

Aus dieser ÄuSösung werden dann Thonerde und die 
Alkalien wie oben geschieden. 

Ein häufig vorkommender kleiner Eisengehalt wird bei 
der Thonerde gesucht. 

Bei der Analyse kalkhaltiger Feldspnthe (Labrador, 
Anorthit) wird die Knikorde, nach Ausilillung der Thon- 
erde, durch oxalsaurea Ammoniak gefallt. 

Bei der Analyse des Petalits und Spodumens bekommt 
man zuletzt ein Gemenge von Natronsalz mit Lithionsalz, 
welches man wie heim Triphyllin trennt. 



Leicht durch Sauren serBetzbar werden Silicate, 
wenn man sie mit sehr wenigem (gefälltem) kohlensaurem 
Kalk im Platiuliegel vor dem GasgeblöBe zn einem Glase 
Bchmilzt. Bei Feldspathen nimmt man auf 1 Th. Mineral 
0,4 Th. kohlensauren Kalk. 

Um in durch Säuren nicht zerectzbaren Silicaten leicht 
den ÄUtali-GehaJt zu finden, soll man eie mit 5 — 6 Th. 
koblensaurem Kalk und etwa V4 Salmiak vermischen und 
glflheu, worauf sich das Alkali durch Was> 
lasse. 



81. Augit, Hornblende, Granat, Idokras, Epidol, 
Silicate von Öa, Mg, f'e, Mn und ii. 

Dae sehr fein geriebene Mineral muss durch 8chmelsen 

mit der 4fachen Menge kohlensauren Kali -Natrons aufge- 
achloBsen werden. 

Die Kasse wird in Wasser aufgeweicht, in Salzsäure 
aufgelöst , die Kieselsäure , wie hei der Feldspat h- Ana! jse, 
durch Abdampfen unlöslich gemacht, die trockne Masse mit 
Salzsäure und etwas Salpetersäure erwSrmt, verdünnt und 
die Kieaelsäuro abfiltrirt. 

Die Lösung wird dann mit kohlensaurem Natron nen- 
traliairt, mit essigsaurem Natron versetzt und zum Sieden 
erhitzt, wodurch Tbonerde und Eisenosyd gefällt werden, 
die man durch unterschwefligsaures Natron trennt , wie 
in Nr. 21. 

Die davon abfiltrirte Lösung , welche die esaipanrea 
Salze von Kalk, Magnesia und Mangan enthält, wird heisa 
mit Chlorgas gesätligl und dadurch das Mangan gefällt, 
welches nach dem Glühen als Oxyd-Osydul gewogen wird. 
Hätte sich die Flüssigkeit durch Bildung von Übermangan- 
Bäoie roth gefärbt, so fügt man Ammoniak hineu und kocht, 
bifl dasselbe verflüchtigt ist. 
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Ans der abfiltrirten Lösung werden Kalk und Magnesia 
wie in Nr. 12 gefällt. 

Alle diese und ähnliche, durch Salzsäure nicht zersetz- 
bare Mineralien können auch zweckmässigerweise durch 
Flusssäure aufgeschlossen werden, wobei jedoch die EÜesel- 
säure aus dem Verlust bestimmt werden muss (S. Fcldspath). 



82. BerylD, 

Si« + AlSi^ 

Das sehr fein geriebene Mineral, wohl getrocknet, wird 
in einem Platintiegel mit der 4fachen Gewichtsmenge kohlen- 
sauren Kali-Natrons (S. Nr. 10) zusammengeschmolzen, die 
Masse mit Wasser aufgeweicht, bis zur vollständigen Zer- 
setzung mit überschüssiger Salzsäure digerirt und vollstän- 
dig zur Trockne verdunstet, um die Kieselsäure unlöslich 
zu machen. Der Rückstand wird mit Salzsäure befeuchtet 
und dann mit warmem Wasser übergössen, die Kieselsäure 
abfiltrirt, die Lösung durch Abdampfen concentrirt und dann 
ganz allmälig und unter beständigem Umrtßiren in einen 
Überschuss einer warmen concentrirten Lösung von kohlen- 
saurem Ammoniak getropft, wodurch die Thonerde gefällt 
und die Berjllerde aufgelöst wird. Nachdem der Nieder- 
schlag noch längere Zeit mit der Flüssigkeit verschlossen 
digerirt worden ist, wird diese abfiltrirt, längere Zeit bis 
zur Verflüchtigung des meisten Ammoniaksalzes gekocht, 
mit Salzsäure schwach übersättigt, zur Austreibung der Koh- 
lensäure digerirt und die Berjllerde durch kaustisches Am- 
moniak geföUt. 



*) Der Ton Haddam in Nordamerika, Ton Limoges in Frank- 
reich, Tom Rabenstein bei Zwiesel in Bayern leicht in Menge la 
haben in Bonn (S. Note Nr. 12). 
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Um reine Beryllerde darzustellen, verfährt man auf 
dieselbe Weise. Zur' Aufschliessung des Minerals erhitzt 
man dasselbe um es leichter pulverisirbar zu machen zum 
starken Glühen und wirft es in kaltes Wasser. 7 Th. des 
Pulvers werden dann mit 13 Th. fein geriebenem Fluss- 
spath und 18 Th. concentrirter Schwefelsäure vermischt 
und erwärmt, bis sich kein Fluorkieselgas mehr entwickelt. 
Die Masse wird dann schwach geglüht, längere Zeit mit 
Wasser digerirt und der Gyps abfiltrirt. In der Lösung 
werden dann 2 Th. schwefelsaures Kali aufj^elöst und die- 
selbe zur Krystallisation abgedampft, worauf die meiste 
Thonerde als Alaun auskrystallisiit. Die Lösung wird mit 
essigsaurem Natron versetzt und gekocht, wodurch die 
übrige Thonerde und das Eisenoxjd gefallt werden. Aus 
der abfiltrirten Lösung wird die Berjllerde durch Ammo- 
niak gefällt. 

Wenn es sich bestätigt, dass aus der neutralisirten Lö- 
sung der beiden Erden durch unterschwefligsaures Natron 
bloss die Thonerde und keine Beryllerde gefallt wird, so 
könnte auch dieses Verfahren zur Trennung angewandt 
werden. 



83. Topas*), 

eSl'Si« 4- (3A1F5 + 2SiF5). 

Bei sehr heftiger Weissglühhitze verliert der Topas den 
ganzen Fluorgehalt als Fluorkieselgas (23 Procent). 

Als sehr feines Pulver mit dem 4fachen Gewicht was- 
serfreien kohlensauren Natrons geschmolzen, wird er aufge- 
schlossen unter Bildung von Fluomatrium, welches mit Was- 
ser ausgezogen wird. Bevor man aber das zurückbleibende 



*) Beschidigte RrjsUlle Ton brasilianischen Topasen sind hSu- 
fig und wohlfeil zu bekommen. 
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Thonerde-Silicat abfiltrirt, versetzt man die Flüssigkeit mit 
etwas kohlensaarem Ammoniak und digerirt, zur Fällung 
einer kleinen Menge von aufgelöster Thonerde und Kie- 
selsäure. 

Der Rückstand wird dann abfiltrirt, mit verdünntem 
kohlensaurem Ammoniak ausgewaschen und wie in Nr. 75 
weiter behandelt. 

Die abfiltrirte alkalische Lösung wird durch Abdampfen 
concentrirt und vom Ammoniak befreit und der grössere 
Theil des kohlensauren Natrons mit Salpetersäure gesättigt, 
so dass noch kohlensaures Natron unzersetzt bleibt. Hier- 
auf wird sie mit einer Lösung von Chlorcalcium vermischt 
und dadurch ein Gemenge von kohlensaurem Kalk und 
Fluorcalcium gefällt. Nachdem sich der Niederschlag mit 
Hülfe gelinder Erwärmung abgesetzt hat, wird er abfiltrirt, 
gewaschen und geglüht. Alsdann wird der kohlensaure 
Kalk mit verdünnter Essigsäure aufgelöst, die ganze Flüs- 
sigkeit bis zur Verflüchtigung aller freien Essigsäure im 
Wasserbade zur Trockne abgedampft und aus der trock- 
nen Masse der essigsaure Kalk mit heissem Wasser aus- 
gezogen. Das zurückbleibende Fluorcalcium wird abfil- 
trirt, gewaschen, getrocknet, geglüht und gewogen. Hätte 
man den Niederschlag von kohlensaurem Kalk und Fluor- 
calcium vor der Behandlung mit Essigsäure nicht geglüht, 
80 würde das Fluorcalcium die Poren des Filtrums ver- 
stopfen und die Flüssigkeit trüb durchlaufen. 



84. Flussspath, 

Ca F. 

Eine abgewogene Menge des fein geriebenen Minerals 
wird in einem Platintiegel mit concentrirter Schwefelsäure 
vermischt und bis zur Austreibung aller Flusssäure und 
Verdampfung der meisten überschüssigen Schwefelsäure er- 



123 

hitzt. Der rückständige Ojps wird dann mit Alkohol ver- 
misclit, abfiltrirt, mit Alkohol gewaschen, geglüht und ge- 
wogen. Oder er wird in salzsäurehaltigem Wasser gelöst, 
die Lösung mit Ammoniak versetzt und der Kalk durch 
oxalsaures Ammoniak gefüllt. 

Der Fluorgehalt wird aus dem Verlust gefunden. Zur 
directen Bestimmung müsste man die Zersetzung in einer 
Platinretorte vornehmen, die Flusssäuredämpfe in kohlen- 
saure Natronlüsung leiten und daraus das Fluor mit Chlor- 
ealcium fällen, wie bei der Analyse des Topases. 

Oder man vermischt das sehr fein geriebene Mineral 
mit einem Überschuss, d. h. wenigstens mit dem gleichen 
Gewicht fein geriebener Kieselsäure, schüttet das Gemenge 
in den bei der Potascheprobe abgebildeten Apparat und lässt 
die Schwefelsäure zufliessen, die in diesem Falle höchst 
concentrirt sein muss. Indem man gelinde erwärmt bildet 
sich Fluorkiesel, welchen man gasformig durch das Chlor- 
ealciumrohr entweichen lässt und dessen ganze Menge durch 
Aussaugen entfernt wird, indem man zu diesem Zweck an 
das Chlorcalciumrohr eine mit feuchten Kalihjdratstücken 
gefüllte Röhre bindet, durch welche die Luft hindurch ge- 
saugt wird. Der Gewichtsverlust drückt die Menge an 
weggegangenem Fluorkiesel aus. 



85. Kryolith*), 

3NaF + A1F5. 

Die Analyse geschieht durch concentrirte Schwefelsäure 
wie beim Flussspath. Das Fluor wird aus dem Verlust 
bestimmt. Bei der directen Bestimmung müsste die Zer- 
setzung in einer Platinretorte vorgenommen und der Fluor- 
gehalt, wie beim Flussspath oder Topas, als Fluorcalcium 



*J Kommt jetzt im Grosshandel Tor. 
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bestimmt werden. Nachdem man von dem Rückstand die 
meiste Überschüssige Schwefelsäure abgeraacht hat, muss 
sich derselbe, wenn die Zersetzung vollständig war, voll- 
ständig beim Digeriren mit Wasser auflösen. Aus der Lö- 
sung wird die Thonerde durch kohlensaures Ammoniak ge- 
fällt. Die davon abfiltrirte Flüssigkeit wird durch Abdam- 
pfen fast zur Trockne verdunstet, die Masse in einen Pla- 
tintiegel gebracht, zur Trockne verdunstet und mit der 
Vorsicht, dass nicht bei der Zersetzung des schwefelsauren 
Ammoniaks durch Spritzen-Verlust entsteht, er})itzt, zuletzt 
zum Olühen, während dessen man in den Tiegel wieder- 
holt ein Stück kohlensaures Ammoniak hält und verdun- 
sten lässt. Der Rückstand wird als neutrales schwefel- 
saures Natron gewogen. 



86. Zircon*), 

Zr5 Si'^. 

Ausgelesene geglühte und dadurch farblos gewordene 
Zircone werden zum feinsten Pulver geschlämmt und das 
Pulver mit dem 4fachen Gewicht wasserfreien kohlensauren 
Natrons im Platintiegel bei gutem Feuer zusammengeschmol- 
zen. Die Masse wird mit Wasser digerirt, welches kiesel- 
saures Natron auflöst und ein Silicat von Zirconerde und 
Natron als ein krystallinisches Pulver ungelöst lässt. Das 
Ganze wird durch Digestion mit Salzsäure zersetzt, die 
Masse im Wasserbade verdunstet , in salzsäurehaltigem 
Wasser gelöst, die Kieselsäuie abflltrirt und die Zircon- 
erde durch Ammoniak gefällt. 

Ist die erhaltene Zirconerde eisenhaltig, so wird der 
Niederschlag mit Oxalsäurelösung digerirt, welche das Ei- 



'*') VorrSthe Ton Hyacinthen tod Expailly oder Gcjloa findet 
man zuweilen in älteren Apotheken. 
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senoxyd auflöst, die oxalsaure Zirconerde zum Theil wenig- 
stens ungelöst lässt. 

Oder mau Übergiesst ihn , um das Eisen in Schwefel- 
eisen EU verwandeln, mit Schwefelammouium , decanthirt 
nach einiger Zeit die Flüssigkeit und vermischt den schwar- 
zen Niederschlag mit wässriger schwefliger Säure, welche 
das Schwefeleisen sogleich auflöst und die Zirconerde farb- 
los zurücklässt. Bei der quantitativen Analyse vermischt 
man die neutralisii^te eisenhaltige Zirconerde -Lösung mit 
onterschwefligsaurem Natron und erhitzt, wobei alle Zircon- 
erde eisenfrei gefällt wird. Sie wird geglüht. 

Zur Darstellung von Zirconerde in grösserem Maass« 
Stabe, werden die glühend abgelöschten Zircone im eiser- 
nen Mörser gestosseu, gesiebt, mit Salzsäure vom Eisen 
befreit und mit dem 2- oder 3 fachen Gewicht Fluorwas- 
serstoff-Fluorkalium zusammengeschmolzen, indem man 
Anfangs, so lange Wasser weggeht, gelinde erhitzt, bis die 
Masse trocken und hart geworden ist. worauf man sie bei 
Glühhitze vollkommen in Fluss bringt. Sie wird ausge- 
gossen, gröblich gepulvert und mit Wasser, dem etwas 
Flusssäure beigemischt ist, gekocht und die Lösung des in 
heissem Wasser leicht löslichen Fluorzirconkaliums vom 
Fluorkieselkalium abflltrirt, welches letztere mit heissem 
Wasser ausgewaschen wird. Beim Erkalten krystallisirt das 
Salz in feinen Prismen fast ganz aus. Durch Umkrystal- 
lisiren kann es gereinigt werden. Durch Erhitzen mit 
Schwefelsäure wird es in schwefelsaures Doppelsalz ver- 
wandelt, welches nach starkem Glühen reine Zirconerde, 
gemengt mit schwefelsaurem Kali, hintorlässt. 

Die geglühte Zirconerde ist nur durch sehr langes Er- 
hitzen mit conc. Schwefelsäure oder durch Erhitzen mit 
saurem Fluorammouium wieder löslich zu machen. Aus 
einer neutralen Lösung wird sie durch eine siedensgesät- 
tigte Lösung von schwefelsaurem Kali als weisses, pulve- 
riges Doppelsalz vollständig gefällt. Nach dem Kochen 
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ist dieser Niederschlag in Wasser und selbst in Säuren 
kaum löslich. 

Das Chlorzirconium, Zr €P, kann man direct aus Zircon 
als weisses^ in Wasser lösliches Sublimat erhalten, wenn 
man das sehr fein geschlämmte Mineral mit dem mehrfa- 
chen Gewicht Zucker mischt und glüht, die Masse noch 
heiss in ein schwer schmelzbares Glasrohr füllt und in ei- 
nem Strom von trocknem Chlorgas- glüht. Das Chlorsili- 
cium geht gasförmig fort. 



87. Cerit, 

(Öe, La, Di)5 Si + 3aq*). 

Der fein gepulverte Cerit wird mit concentrirter Schwe- 
felsäure Übergossen und damit digerirt , bis er sich unter 
freiwilliger Erhitzung damit in eine trockne Masse verwan- 
delt hat, die man längere Zeit in schwacher Glühhitze er- 
hält, wodurch alles Eisen als Oxyd unlöslich abgeschieden 
wird. 

Die Masse wird dann mit kaltem Wassei Übergossen 
und damit kalt macerirt, bis die schwefelsauren Salze auf-- 
gelöst sind, darauf noch durch Erwärmen mit verdünnter 
Salpetersäure erschöpft. Die von der Kieselsäure abfiltrirte 
Lösung, die, wenn sie durch das Waschwasser zu verdünnt 
geworden ist, durch Abdampfen concentrirt werden muss, 
wird mit einer siedendheiss gesättigten Lösung von schwe- 
felsaurem Kali vermischt und erkalten gelassen. Hierdurch 
werden Cerium, Lanthan und Didym als 'schwefelsaure Dop- 
pelsalze gefallt, während Eisen etc. aufgelöst bleiben. Der 
Niederschlag wird abfiltrirt und mit einer gesätti^en Lö- 



*) Von dem einzigen Fundort, der Bastoäsgrube bei Riddarhytta 
in Westmanland. Mit unwesentlichen £inmengungen Ton £isen- 
ozydul, Kalk, Kupferkies, Molybdän- und Wismuthglanz. 
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sang von schwefelsaurem Kali ausgewaschen. In die ab- 
laufende Flüssigkeit werden noch Krystallkrusten von schwe- 
felsaurem Kali gestellt und dadurch noch ein Best von 
Doppelsalz gefüllt. 

Das gefüllte weisse Salz wird, unter Zusatz von etwas 
Salzsäure, in der hinreichenden Menge siedenden Wassers 
aufgelöst und die Basen heiss durch einen Überschuss von 
kaustischem Kali gefällt. (Ammoniak fällt basische Salze). 
Oder man vermischt das Doppelsalz mit reinem Kinruss 
und Stärkekleister und setzt die Masse, mit grobem Koh-. 
lenpulver bedeckt, 1 Stunde lang einer heftigen Glühhitze 
aus. Das entstandene Schwefelkalium wird dann mit Was- 
ser vollständig ausgewaschen, die Cersulfurete in Salpe- 
tersäure gelöst, zur Trockne verdunstet und die Masse 
geglüht. 

. Nach dem Glühen bilden sie ein zimmtbraunes Pulver. 
Durch Digestion mit concentrirter Schwefelsäure in Salz 

« 

verwandelt^ bildet dieses mit Wasser eine gelbe Lösung, 
aus der schwefelsaures Kali ein citrongelbes Gemenge von 
Doppelsalzen fällt. 

Eine andere Methode zur Darstellung der Ceritoxyde 
besteht darin, dass man aus der rohen schwefelsauren Lösung 
die dadurch fällbaren fremden Metalle durch Schwefelwas- 
serstoffgas fällt, das Eisen wieder höher oxydirt und nach- 
her aus der noch heissen Lösung die drei Ceritoxyde durch 
Oxalsäure als weisse Oxalate niederschlägt. Sie werden 
abfiltrirt und ausgewaschen. Nach dem Glühen an der 
Luft geben sie braunes Oxyd. 

Man hat bis jetzt kein Mittel, um die drei Oxyde 
scharf von einander zu trennen. 

Das Ceroxydulhydrat ist farblos, oxydirt sich aber 
rasch an der Luft und wird gelblich. Das Ceroxydul, 
erhalten durch Glühen des kohlensauren oder Oxalsäuren 
Salzes in Wasserstoffgas, ist blaugrau, oxydirt sich aber an 
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der Luft sogleich unter Erhitzung zu gelb weissem Oxyd- 
Oxydul. 

Das Ceroxyd ist im reinen Zustande gelb mit einem 
Stich in^s Eothe. Das unreine ist ziegelroth. . Es entsteht 
durch Glühen des Hydrats an der Luft. Es ist nur in 
heisser concentrirter Schwefelsäure löslich. Die Lösung ist 
schön gelb. Das Oxydhydrat wird in Menge und mit gel- 
ber Farbe von den Bicarbonaten der Alkalien aufgelöst, 
namentlich vom Ammoniaksalz. In concentrirter Salzsäure 
ist das Oxyd unlöslich. Bei Zusatz von Alkohol löst es 
sich darin zu Chlorür auf. 

Das Ceroxyd-Oxydul, erhalten durch Glühen des 
Oxalsäuren Oxydulsalzes an der Luft, ist weiss, mit einem 
Schein in Gelb, beim Erhitzen orangeroth. In Salzsäure 
und Salpetersäure unlöslich, in Schwefelsäure mit gelber 
Farbe löslich. 

Das Lanthan oxyd ist farblos. Mit Wasser erwärmt 
verwandelt es sich in alkalisch reagirendes Hydrat. Von 
heisser Salmiaklösung wird es unter Ammoniak -Entwicke- 
Inng aufgelöst. Seine Salze sind farblos. Das kohlensaure 
Salz ist unlöslich in kohlensaurem Ammoniak. 

Das geglühte Didymoxyd ist weiss, das Super« 
oxyd braun. Bei Weissglühhitze wird es schmutzig weiss, 
in*s Graulichgrüne. In Säuren ist es löslich. Seine Salze 
sind rosenroth oder amethystfarben , mit einem Stich in^s 
Blaue. Kalihydrat fallt daraus violettes Hydrat. Das koh- 
lensaure Salz ist unlöslich in kohlensaurem Ammoniak. 

Das geglühte braune Gemenge der drei Oxyde wird 
von Salzsäure unter Ghlorentwickelung aufgelöst. 

Löst man das durch Kali gefällte gemengte Hydrat in 
Salpetersäure, verdampft zur Trockne und glüht, so erhält 
man ein dunkelbraunes Oxyd, aus welchem sich wenigstens 
ein Theil des Lanthanoxyds r«in darstellen lässt. Man ver- 
mischt zu diesem Zweck das fein geriebene Oxyd mit Was- 
ser, zu dem man in. dem Maase wie sie sich sättigt, Sal- 
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peteraäare, frei von sulpetriger Süure, in einaelnon Tropfeu 
■nmiacht und Läufig umschüttelt. Aus der abfiltrirten und 
, zum Sieden erhitzten Lösung föilt kohleosaurea Ammoniak 
i kohlensaures Lanthanoxyd in glänzenden Krystallschuppen. 
Vermischt man das durch Kalihydrat gefällte Oxyd- 
Oemeng;e mit concentrirtcr Kalilauge und sättigt diese, un- 
ter bealändigem Bewegen, mit Chlorgas, so wird das Ce- 
rium in eiae unlösliche gelbe Oxyd-Verbindung rerwaadelt, 
während Didym und Lanthan, nebst etwas Cerinm, als Chlo- 
rUre aufgolüst werden- Das gelbe Ceroxyd wird noch län- 
) Zeit mit Chloi-wasser macerirt, dano abfiltrirt, ausge- 
waschen, zui' AusziehuDg von unterchloriger Säure mit ver- 
dünntem Kali digerirt und das Kali, welches es anfnimmt, 
nachher mit verdünnter Salpeteraäura ausgezogen. Die 
Auflösung der Cblorlire wird Ton Neuem tait Kalihydrat 
gefKlU und der Niederschlag von Nenem mit Kali und 
Chlor gas behandelt. 

Daa Ceroxyd kann annäherend rein erhallen werden, 
wenn das gegliihte gsmlschle Oxyd zuerst mit verdünnter, 
dann mit conceniriiter Salpetersäure behandelt wird, wo- 
durch Lanthan und Didym ausgezogen werden. Wird die 
Aoflösnng abgedampft, daa Salz geglüht und daa Oxyd wie- 
der mit sehr verdünnter Salpetersäure behandelt, so bleibt 
das mit aufgelöste Ceroxyd ungelöat. 

Aus der Didym- und Lanthan Losung werden die Oxyde 
durch Ammoniak gefallt und in Schwefelsäure gelöst. Wird 
das trockne Salzgemenge bei 5"— 6" bis zur Sättigung in 
Wasser gelöst und diese Lösung zu 30" erwärmt, ao schei- 
det sich das schwefelsaure Lanthanoxyd aus , während das 
Didymsalz getost bleibt. Durch Wiederholung dieses Ver- 
fahrens werden beide Salze rein erhalten. Das Lanthan- 
flalz ist farblos, daa Didymsalz dunkel roaenrotb. 

Ein anderes approximatives Trennungs ■ Verfahren ist 
folgendes : Der Cerit wird mit Schwefelsäure zersetzt , die 
Masse ausgelaugt, die Lösung durch Schwefelwasserstoff ge- 
reinigt, mit Salzsäure stark sauer gemacht und die Oerit- 



130 

ox^de durch Oxaleäure gefällt. Der durch Decanthiren 
gewaschene Niederschlag wird getrocknet, mit seinem hal- 
ben Gewicht Magnesia alba und etwas Wasser zusammen- 
gerieben und die Masse nach dem Trocknen in einer Por- 
zellanschaale, deren Boden zum schwachen Glühen gebracht 
wird , unter stetem Umrühren so lange erhitzt ,< bis sie ein 
zimmtbraunes Pulver geworden ist, welches alles Cerium 
als Oxyd enthält. Sie wird in concentrirter warmer Sal- 
petersäure aufgelöst. Die tief braunrothe Lösung enthält 
ein Doppelsalz von salpetersaurem Ceroxjd und Didym- 
oxyd mit Salpeters. Lanthanoxyd und Salpeters. Magnesia, 
welches in tief rothgelben rhomböedrischen Krystallen er- 
halten werden kann. Die rothe Lösung wird zum Syrup 
abgedampft und in einen grossen Ueberschuss von sieden- 
dem, etwas Salpetersäure enthaltendem Wasser gegossen, 
wodurch allein basisch- salpetersaures Ceroxyd gefällt wird, 
das man mit heissem, salpetersäurehaltigem *) Wasser durch 
Decanthiren auswäscht. Mutterlauge und Waschwasser wer- 
den von Neuem zum Syrup concentrirt und nochmals so 
behandelt. 

Diese letzte Mutterlauge enthält im Wesentlichen nur 
noch Lanthan, Didym und Magnesia und ist gewöhnlich 
violett gefärbt, welche Farbe durch Alkohol und andere 
Eeductionsmittel verschwindet. Nach dem Concentriren 
liefert sie ein gross krystallisirendes Doppelsalz dieser Basen. 



88. Gadolinit**), 

• *t* • • . • 

Silicat von T, G, Ce, La, Fe, Mn. 

Das gepulverte Mineral wird bis zur vollständigen Zer- 
setzung mit Königswasser digerirt, die Lösung, zuletzt im 



*J In reinem Wasser ist es ziemlich löslich. 
**) Dieses seltene, schwarze, amorphe Mineral yariirt in der 
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Wasserbade , zar Trockne verdunstet , die Masse mit eini- 
gen Tropfen Salzsäure befeuchtet, mit Wasser behandelt 
und die Kieselsäure abfiltrirt. Die Lösung wird mit Am- 
moniak neutralisirt, mit noch etwas Salmiak vermischt und 
die Yttererde nebst Ceroxydul und Lanthanoxyd durch 
oxalsaures Ammoniak gefällt. Beryllerde, Eisenoxyd und 
Manganoxydul bleiben aufgelöst und werden für sich 
getrennt. 

Das abfiltrirte und gewaschene Gemenge der drei Oxal- 
säuren Salze wird zur Zerstörung der Oxalsäure geglüht, 
die Oxyde in wenig Salzsäure gelöst, und die Lösung mit 
einer heiss gesättigten Lösung von schwefelsaurem Kali 
▼ermischt, wodurch Ceroxydul und Lanthanoxyd als weisse 
schwefelsaure Doppelsalze ausgefällt werden. Nach 24 
Stunden wird der Niederschlag abfiltrirt und mit einer ge- 
sättigten Lösung von schwefelsaurem Kali, worin er ganz 
unlöslich ist, ausgewaschen. Er wird dann wie in Nr. 87 
behandelt. 

Aus der abfiltrirten Lösung wird die Yttererde durch 
oxalsaures Ammoniak gefallt. Um sie von Kalk zu tren- 
nen, wird sie in Salzsäure aufgelöst und daraus durch Am- 
moniak gefällt. 

Die Yttererde soll aus dreierlei Erden bestehen, von de- 
nen die eine gelb ist, die aber bis jetzt nur annäherungs- 
weise von einander trennbar sind. 

Einen Beryllerdegehalt in Yttererde entdeckt man da- 
durch , dass man sie mit reinem Zucker vermischt , die 
Masse verkohlt und in einem Strom von trocknem Chlor- 
gas glüht, wobei sich das Chlorberyllium sublimirt. Das 
Chloryttrium dagegen ist nicht flüchtig. 



Zusammensetzung je nach den Fundorten. Alle Gadolinite ent- 
halteu Yttererde-, Geroxjdul- und Eisenoxjdul-Silicat als Haupt- 
bestandtheile. Manche enthalten Beryllerde und kleine Mengen 
TOD Kalk, Magnesia und Manganoxydul. 



9* 
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89. Thorif), 

th'Si + 3H. 

Mit concentrirter Salzsäure gelatinirt das fein geriebene 
Mineral yollständig. Die Lösnng wird snr Trockne ver- 
dunBtet, die Kieselsäure abfiltrirt, die Lösung durch Ein- 
dampfen stark concentrirt und mit einer siedend gesättigten 
Lösung von schwefelsaurem Kali vermischt. Hierdurch wird 
alle Thorerde, gleich den Ceroxyden, als weisses, pulveri- 
ges Doppelsalz vollständig gefällt. Nach dem Erkalten fil- 
trirt man es ab und wäscht es mit einer gesättigten Losung 
von schwefelsaurem Kali aus. In der Lösung bleiben als 

unwesentliche Bestandtheile Fe, Mn, Ca, Mg, AI und Al- 
kalien. Es wird hierauf in reinem siedendem Wasser ge- 
löst und die Thorerde durch kaustisches Kali geföllt. 

Nach dem Glühen ist die Thorerde weiss und hat 9,4 
spec. Gewicht. Sie ist nur in heisser concentrirter Schwe- 
felsäure löslich. Ihr Hydrat ist unlöslich in Kali. 

Das Cblorthorinm ist sublimirbar und schmelzbar. 

Die schwefelsaure Thorerde ist nur langsam in Wasser 
löslich. Wird die Lösung erhitzt, so erstarrt sie zu einem 
Gewebe von feinen Krjstallnadeln , ein Salz mit klei- 
nerem Wassergehalt, schwer löslich in Wasser. 



90. Triphyllin ") , 

(Fe, Mn, Mg, Ü)^P. 
Ausser den Hauptbestandtheilen enthält das Mineral 



*) Von ihnlicher Zusammensetzung wie der schwane Thorit 
ist der orangefarbene Orangit, beide Ton LöTön bei fireyig in 
Norwegen. 

**) Kam sonst in grösster Menge in einem Granitgang am Ra- 
benstein bei Zwiesel im Bayern*schen Walde Tor. 
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kleine Mengen von KieaelsSore, Rnlk, Kali und Natron. 
Zur Analyee wird es in beisBer Salpelersäm 
Kieselsäure abfiltrirt, in der Lösung einige Gre 
reinen Quecksilber aufgelöst , im Wasserbade zur Trockne 
verdunstet and alle freie SHure durch wiederholtes Be- 
feuchten der Masse mit Wasser und Wie de rein dampfen 
vollständig entfernt. Die Masse wird dann mit beissem 
Wasser ausgezogen, wodurch die Basen aufgelöst bleiben, 
alle Pkosphorsäure im Rückstand bleibt Dieser wird, wie 
beim Apalit, mit kohlensaurem Kali -Natron geglüht, das 
phosphorsaure Alkali in Wasser gelöst, das Eisenoxyd ab- 
filtrirt und die Pbosphorsanre als Magnesia - Doppelsalz 
gefällt 

Die LBsnng, welche die Basen enthält, wird abgedampfl, 
XOT Verflüchtigung des Quecksilbers zum schwarhea Glü- 
hen erhitzt, die Masse, zur Auflösung des Kalks und der 
Magnesia, mit einer Lösung von salpetersanrem Ammoniak 
erhitzt und Eisen - und Manganoxyd abfiltrirt. Lelütero 
werden nach dem Auswaschen mit dcu zuerst erhaltenen 
Eisenoxyd vereinigt, in Salzsäure gelöst und wie in Nr. 25 
getrennt. 

Ans der Lösung, welche die Alkalien, Magnesia nnd 
Kalk enthält, wird der letztere durch nur in kleinem Ue- 
berschuss zuzusetzendes osalsaurcs Ammoniak gefüllt, die 
Lösung abfiltrirt , durch Abdampfen concentrirt und die 
Magnesia durch ein Gemische von kaustischem und koh- 
leneanrera Ammoniak geföllt und damit gewaschen. Die 
abfiltrirte Lösung wird zur Trockne verdunstet, die Masse 
zur Zersetzung des Salpetersäuren Ammoniaks erhitzt and 
die Salpetersäuren Alkali -Sake durch Behandlung mit ei- 
nem Gemische von gleichem Volumen Äether und Alkohol, 
Torin sich das salpetersaure Lithion auflöst, behandelt. 
Das zurückbleibende, mit dem obigen Gemische gewaschene 
Salpetersäure Kali und Natron wird durch Erhitzen mit 
Salmiak ia Chlorüre verwandelt und durch Flatinchlorid 
getrennt. 
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Von den beiden anderen Alkalien kann das Lithion anch 
dadurch getrennt werden, dass man es als 3LiO. PO^ fällt. 
Die ijösang wird mit phosphorsaorem Natron versetzt und 
zur Trockne verdunstet, indem man sie während dessen 
durch Zusatz von reinem kaustischem Natron schwach al- 
kalisch erhält. Die Masse wird in der kleinsten nöthigen 
Menge Wassers aufgelöst, mit einem gleichei) Volumen Am- 
moniak vermischt, 12 Stunden stehen gelassen, der Nie- 
derschlag dann abfiltrirt und mit Ammoniak sorgföltig aus- 
gewaschen. Die abfiltrirte Flüssigkeit scheidet beim Ab- 
dampfen zur Trockne noch etwas Lithionsalz ab. 

Magnesia kann man auch von Lithion trennen durch 
Fällung derselben mit heiss gesättigtem Barytwasser aus 
den Ghlorüren. Das Lithion wird dann in schwefelsaures 
Salz verwandelt und als solches gewogen. 

Zur Darstellung des Lithions wird das gröblich zersto- 
ssene Mineral in concentrirter Salzsäure unter allmäligem 
Zusatz von Salpetersäure aufgelöst, die Lösung erhitzt, so 
dass sicher alles Eisenoxydul in Chlorid verwandelt wird, 
und von den gewöhnlich beigemengten, ungelöst bleibenden 
fremden Mineralien abgegossen. Hierauf wird sie vollstän- 
dig zur Trockne verdunstet, zuletzt unter stetem Umrühren, 
und die Masse so lange erhitzt, bis alle freie Säure ver- 
dampft ist. Diese Masse wird dann fein zerrieben, mit' Was- 
ser ausgekocht und die Lösung abfiltrirt. Sie enthält ^nn 
keine Spur von Eisen mehr, welches als weisses phosphor- 
saures Salz ungelöst bleibt, sondern nur Lithiumchlorür, 
verunreinigt durch die ChlorÜre von Mangan, Magnesium 
und Natrium. Sie wird zur Fällung der ersteren und eines 
möglichen Phosphorsäuregehalts mit reinem Kalkhydrat ver- 
mischt und unter Luftzutritt gekocht, bis alles Manganoxy- 
dulhydrat sich in braunes Oxyd verwandelt hat. Alles 
Lithion bleibt in der Lösung; sie wird abfiltrirt und der' 
gelöste Kalk durch ein Gemische von kohlensaurem und 
kaustischem Ammoniak gefüllt. Nach dem Filtriren wird 
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sie abgedampft und das Chlorlithinm im Pormellantiegel 
zum Schmelxen erhitzt. 

Es enthält noch Chlomatrinm , welches man dadurch 
entfernt, dass man die Masse, welche etwas alkalisch ge- 
worden ist, mit ein wenig Salzsäure sättigt, wieder ein- 
trocknet nnd mit einem Cremische von Alkohol nnd Aether 
macerirt, welches das Chlorlithinm löst, das Chlomatriam 
ungelöst lässt Oder man verwandelt das rohe Chlorlithium 
in kohlensaures Salz, dadurch, dass man es in der klein- 
sten erforderlichen Menge concentrirten kaustischen Am- 
moniaks auflöst und in diese möglichst kalt gehaltene Lö- 
sung Stückchen von kohlensaurem Ammoniak legt. Das 
gefiülte kohlensaure Lithion wird abfiltrirt und mit Alkohol 
ausgewaschen. 

Der Triphyllin enthält über 7 Proc. Lithion und über 
44 Proc Phosphorsänre. 

Beines Chlorlithium ist leicht schmelzbar. Es färbt die 
Weingeistflamme dunkel carmoisinroth ; das natronhaltige 
färbt sie mehr oranger oth. 



91. Sphen (Titanit), 

2eaSi + Öati'. 

Das Mineral wird, selbst als sehr feines Pulver, von 
Salzsäure oder Schwefelsänre nur schwierig und meist un- 
vollständig zersetzt 

Besser ist es, dasselbe in einer Platinschaale mit saurem 
schweielsaurem Ammoniak zu erhitzen, und zwar unter be- 
ständigem Umrühren bis zum Schmelzen des Salzes, zuletzt 
bis zum schwachen Glühen. Dann mischt man wenig ver- 
dünnte Schwefelsäure hinzu und erhitzt von Neuem bis zum 
anfangenden Verdampfen der Säure. Nach dem völligen 
Erkalten vermischt man die Masse mit Wasser, flltrirt die 
Kieselsäure ab und wäscht den Gjrps vollständig aus. 




Aqb der LöBnng wird die TititnBSure mit der kleinen 
Menge Eigenoxyd kalt durch Ammoniak gefällt, die Flüs- 
sigkeit rasch und mögliehfit ohne Luftzutritt abfiltrirt und 
der Kalk durch oxalsaures Ammoniak gefällt. 

Die eisenhaltige Titansäiire wird in Salzsäure gelöst, die 
Lösung verdünnt, möglichst neutralisirt, mit nnterschweflig- 
eaurem Natron versetzt und gekocht, wodurch allein die 
Titansäure gefallt wird, die man glüht. 

Eine andere Methode, bei der aber die Kieselsäure nur 
aus dem Verlust zu bestimmen ist, besteht darin, dass man 
• das Mineral mit concentrirter FluBssäure zersetzt. Die 
Masse wird hierauf mit concentrtrier Schwefelsäure vermischt, 
bis zur Verflüchtigung allen Pluorkiesels und der meisten 
Schwefelsäure erhitzt, noch einmal conceutrirte Schwefelsäure 
zugemiseht und bis zu deren anfangenden Verdampfung er- 
hitzt. Bei Hinzufügung einer hinreichenden Menge Wassers 
löst sich dann Alles auf. 



92 Titflneisen'), 
FeTi 4 nfe. 

Zur Analyse und Darstellung reiner Titansäure hat man 
verschiedene Methoden. In concentrirter Salzsäure ist das 
Mineral löslich, jedoch nur sehr langsam. Als geschlämm- 
tes Pulver in Wasserstoffgas geglüht, wird das Eisen redn- 
cii't und lässt sich dann durch Salzsäure ausziehen , jedoch 
erfordert die Reduction sehr lange und starke Glühhitze 
und die Titansäure wird nicht eisenfrei. Bessere Methoden 
Bind folgende; 

1. Man schmilzt das sehr fein geriebene Mineral iu 
einem Platintiegel, der in einem Thontiegel steht, mit der 



') Ein Titaneilen kommt z. B. zu Egergund in Narwegca in 
Menge Tor ond ist überall in Hineralienhsadluiigta tu haben. 
Die meisten Arien eDlhalten ein wenig UgO und MnO. 



Sf&ctten Menge fenhlensnuren Kali's üUflammen, pnlrerisirt 
die MasBO und löst sie in einer Plat'mschaale in der erfor- 
derlicLen McDge verdünnter FluBaaaure auf. Ilierbei bildet 
sich Bchwer löslichem und leicht krystallisirendes Fluortitan* 
kalium, während das meiste Eisenoxjd titanfrei abgeacbie- 
den wird. Man erhitzt die Masse, unter ZuFügung von so 
vielem Wasser , dass sich alles Salz anfltist , zum Sieden 
und fiitrirt siedendheiss , wozu man sich gläserner Gefässe 
bedienen kann, wenn man einen nnnötbigen Überschnss toq 
' FluBssäure vermiedeu hat. Beim Erkalten scheidet sich 
der grösste Theil des Salzes in glänzenden Krj-staflblättem ' 
aus. Es wird ab£]trirt, ausgedrückt, einige Mal mit kaltem 
Wasser gewaschen und durch Umkr^stallisiren aus siedend- 
heissem Wasser vollkommen rein erhalten. 

Das Eisenosyd wird auBgewaseheu , das Waschwasaer 
mit der Mutterlauge vom Salz uod dessen Wascbwaeaer 
vermischt und aus dieser FHissigkeit kalt durch verdünntes 
Ammoniak das aufgelöste Eisenoxyd mit nur sehr wenig 
Titana äure geföllt. Der Niederschlag muss nun sogleich 
abfiltrirt werden, weil soust auch die Titansaure sich abzu- 
scheiden anfängt. Die filtrirte Flüssigkeit wird dann zum 
Sieden erhitzt, wodurch alle TitauaUure als weisses titan- 
saures AmmoDiak gefällt wird. Auf dieselbe Art kann aus 
dem krystallisirt abgeschiedeaen Flnortitankalium die Titan- 
Bäure erhalten werden. 

Das titansaure Ammoniak ist in Balzsäore leicht löslich 
imd hJnterlSsst beim Glühen , nuter Verglimmen , reine Ti- 
tansäure. 

2. Das fein gepulverte MiuA'al wird mit wenigstens 
der Gfachen Menge xweifach schwefelsauren Kali's im Pla- 
tintiegel zusammengeschmolzen, bis es vollkommen aufgelöst 
ist, die erkaltete Masse gepulvert und in kaltem Wasser 
aufgelöst. 

Diese Anflösnng hat die Eigenschaft, bei längerem Ko- 
chen die Titansänre vollständig (allen zu lassen, jedoch 
nicht frei von Eisen. 



1 
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Um sie eisenfrei zu erhalten, werden Eisenoxyd und 
Titansänre durch Ammoniak gefällt, die Flüssigkeit vom 
Niederschlag klar decanthirt und dieser mit überschüssigem 
Schwefelammonium Übergossen. Hierdurch wird alles Eisen 
in schwarzes Schwefeleisen verwandelt. Nach mehrstündiger 
Einwirkung wird die Masse mit Wasser yerdtinnt, die Flüs- 
sigkeit klar vom abgesetzten Niederschlag abgegossen und 
der Niederschlag so noch einige Mal gewaschen. 

Er wird hierauf mit schwefliger Säure vermischt, wodurch 
er sogleich weiss wird, indem sich das Schwefeleisen als 
dithionigsaures Eisenoxydul auflöst. Die Titansänre wird 
abfiltrirt, gewaschen und geglüht, indem man, zur Austrei- 
bung eines Schwefelsäuregehalts, ein Stück kohlensaures 
Ammoniak in den Tiegel hält. 

Aus der abflltrirten Flüssigkeit scheidet sich nach eini- 
ger Zeit und bei gelindeiü Erwärmen noch etwas Titansänre 
ab. Das Eisen, nachdem es durch Chlor oder durch Er- 
hitzen mit Salzsäure und chlorsaurem Kali in Chlorid ver- 
wandelt worden ist, kann durch Ammoniak darans gefällt 
werden, 

3. Am sichersten trennt man Eisenoxyd von Titan- 
säure, indem man die verdünnte Auflösung von Nr. 2 mit 
unterschwefligsaurem Natron versetzt, wodurch allein die 
Titansäure gefällt wird, die man hierauf glüht. 



93. RuliD, 

Ti. 



Um daraus reine Titansäure darzustellen verfährt man 
wie beim Titaneisen; besonders ist hier die erste Methode 
zweckmässig. Oder man schmilzt den sehr fein gepulver- 
ten Eutil im Platintiegel mit dem 6fachen Gewicht zwei- 



*; Rommt am häufigsten zu St. Yrieux in Frankreich yor und 
wird sehr wohlfeil yerkauft, Ist ätets eisenhaltig. 



fMsli -Schwefel Banren Enlt'e. Die Masse tdusb nich nachher 
in kaltem Wasser vollstänilig auflösen. Wird sie zum Sie- 
den erhitzt, Bo wird die TitanBäure gefallt und kann nach 
längerem Sieden vollständig gefötlt werden. Sie ist dann 
in Säuren fast unlöslich. 

Ein anderes Vorfahren besieht darin, dass man die Ti- 
tanBäure in Chlorid verwandelt. Mnn vermischt den aehr 
fein geriebenen Kutil mit geglühtem Kienruss (auf 5 Th. 
des erstem 1^ Kohle) und ho viel Stärkekle ister, um da- 
mit eine formbare Masso zu bilden. Aus dieser formt mau 
1—2 Zoll lange und etwa J Zoll dicke Cyliuder, die man 
langsam trocknet. Sie werden hierauf in einem bedeckten 
Tiegel durchgogHiht und noch heisa, ehe sie Feuchtigkeit 
aufnehmen, in ein Bohr von Porzellan oder schwer schmelz- 
barem Glas gefüllt. Durch das eine Ende wird getrockne- 
tes Chlorgas eingeleitet, das andere mündet in eine abzu- 
kühlende, mit Äbleilungarohr versehene tubulirto Vorlage. 
Sobald der Apparat mit Chlorgas gefüllt ist, wird das Rohr 
zum starken Glühen erhitzt und die Operation fortgesetzt, 
bis keine Tropfen von Titanchlorid mehr kommen. Das 
K-ohlenoxydgas mit dem überschüssigen Chlorgas wird zur 
Absorption des letzteren durch eine kleine Menge Wein- 
geist geleitet. 

Das Titanchlorid, braun gefärbt durch Eisenchlorid, giesst 
man in eine kleine tubulirte Iletorte, die etwas Quecksilber 
oder blanke Kupferspähne enthält und deren Hals in eine 
abwärts gebogene Spitze ausgezogen ist, lässt es mit dem 
Metall einige Zeit in Berührung und destilhrt es dann 
unter gelindem Sieden davon ab. Es wird unmittelbar in 
Bohren aufgefangen, die man nachher zaschmilzt. 

Um daraus reine Titansäure zu bereiten, wird es all- 
mälig , unter Vermeidung von Erhitzung und dadurch ent- 
stehender Trübung , mit Wasser vermischt und aus der 
Lösung die Titansäure durch Ammoniak gefällt. 

Keine geglühte Titansäure ist weiss, höchstens mit einem 
Stich in's Gelbe. Wahrend des Glühens ist sie citrongelb. 



J 
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Einer sehr starken Hitze ausgesetzt, wird sie bräunlich. 
Sie ist dann in Salzsäure ganz unlöslich. Durch längere 
Digestion mit concentrirter Schwefelsäure wird sie auf- 
gelöst. 



94. Columbit CNiobil)*), 

(Mn, Fe) Sb. 

Das Mineral wird nicht durch Säuren zersetzt. Es 
wird , sehr fein gerieben , im Platiotiegel mit dem 6fachen 
Gewicht zweifach-schwefelsauren Kalis zusammengeschmol- 
zen. Das Salz wird zuerst für sich geschmolzen, erstarren 
gelassen, das Mineralpulver darauf geschüttet und dann all- 
mälig damit zusammengeschmolzen. Das Schmelzen wird 
so lange fortgesetzt, bis sich alles Mineral klar aufge- 
löst hat. 

Die Masse wird hierauf wiederholt mit Wasser ausge- 
kocht und das ungelöst bleibende Unterniobsäurehydrat ab- 
filtrirt und ausgewaschen. Sie enthält noch Eisenoxyd und 
gewöhnlich auch kleine Mengen von Zinnoxyd und Wol- 
framsäure. 

Sie wird daher mit Schwefelammonium digerirt, wo- 
durch die beiden letzteren aufgelöst werden und das Ei- 
senoxyd in Schwefeleisen verwandelt wird, welches die 
Säure schwarz färbt. Diess kann auf dem Filtrum selbst 
geschehen, indem man den Hals des Trichters luftdicht in 
eine Flasche steckt und möglichst bedeckt hält, nachdem 
man die Masse auf dem Filtrum vorsichtig mit dem Schwe- 
felammo^ium vermischt hat**). 



*) Spec. Gewicht = 5,4 bis 6,39. Meist mit kleinen Han- 
gen TOD 8n, W u. C^, Fundorte: Bodenmais in Bayern, Con- 
necticut N. A., Grönland. 

' **) Aus ier Lösung werden Zinn und Wolfram durch yer- 
duDuie SchwefeUSure als Schwefelmetalle gefällt, diese werden 
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Nach dem Auswaschen lässt man dnrch die Masse auf 
dem Filtram sebr verdünnte Salzsäure fliessen, wodurch 
das Schwefeleisen aufgelöst wird und die Säure wieder 
weiss wird. Sie wird dann ausgewaschen, getrocknet 
und geglüht, wobei die damit yerbundene Schwefelsäure 
sich yerflüchtigt^ was man dadurch sicher und rasch bewirkt, 
dass man in den bedeckt gehaltenen Tiegel während des 
Glühens ein Stück kohlensaures Ammoniak hält. 

ßicherer entfernt man alle Zinn- und Wolframsäure, 
wenn man die rohe Unterniobsäure mit dem 3fachen Ge- 
wicht kohlensauren Alkalis und Schwefels zusammenschmilzt, 
auslaugt, mit Schwefelammonium auswäscht und dann wie 
oben yerfährt. 

Die Unterniobsäure , P(b, ist weiss, während des Erhi- 
tzens gelb, von 5 bis 6,5 spec. Gewicht, nur als Hydrat 
durch längeres Erhitzen mit conc. Schwefelsäure iu dieser 
löslich. Aus der verdünnten Lösung wird durch Kochen 
alle Säure gefällt. Mit Kalihydrat geschmolzen, entsteht 
unterniobsaures Kali, löslich im alkalischen Wasser; mit 
Natronhydrat geschmolzen, löst sich das Natronsalz erst 
nach dem Abgiessen der überschüssigen Natronlauge auf. 
Wird diese dann mit der Lösung des Salzes allmälig wie- 
der vermischt,, so wird'' das Natronsalz krystallisirt erhalten. 
Nach dem Glühen ist es in Wasser unlöslich. Säuren fäl- 
len aus den Lösungen dieser Salze Unterniobsäurehydrat. 
Wird in das durch Salzsäure gefällte saure Gemische Zink 
gestellt, so färbt sich die Säure zuerst blau, dann braun. 

Die Niobsäuref Nb, wird durch Zersetzung des Niob- 
chlorids mit Wasser als weisses Hydrat erhalten. Bei 
schwacher Glühhitze verwandelt es sich unter starker Feuer- 
erscheinung in wasserfreie Säure von 6 spec. Gewicht; 



durch Rösten oxydirt und das Gemenge in Wasserstoffgas ge- 
glüht, worauf das reducirte Zinn durch concentrirle Salzsäure 
ausgeiogen werden kann. 
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während des Glühens ist sie gelblich. Das Hydrat ist in 
kaustischer Kalilauge löslich. Mit Kali- oder Natronhydrat 
geschmolzen, verhält sich die Niobsäure wie die Unter- 
niobsäure. Das Natronsalz ist krystallisirbar. Säuren fäl- 
len aus diesen Salzen Niobsäurehydrat , löslich in Salz- 
säure. Zink in die Masse gestellt, färbt sie erst blau, dann 
braun. In Wasserstoffgas geglüht ,* werden beide Säuren 
des Niobs grauschwarz. Beide lösen sich in Phosphorsalz 
vor dem Löthrohr farblos auf. In der inneren Flamme 
wird die Perle von Niobsäiire braun,* die mit Unterniob- 
säure gesättigte, schön blau. 

Das Unterniobchlorid , Nb^OP, ist weiss, unschmelzbar, 
wenig flüchtig, sehr voluminös. Mit heissem Wasser voll- 
ständig zersetzbar. Entsteht durch Glühen eines Gemen- 
ges von Unterniobsäure mit Zucker und starkes Glühen 
der verkohlten Masse in einem Strom von trocknem luft- 
freiem Chlorgas. 

Das Niobchioridj Nb€l^, ist gelb, krystallinisch , leicht 
schmelzbar, sehr flüchtig. Zersetzt sich unter starker Er- 
hitzung mit Wasser. Es entsteht, wenn Unterniobsäure mit 
einem grossen Ueberschuss von Kohle in völlig luftfreiem, 
trocknem Chlorgas nur so gelinde erhitzt wird^ dass das 
sich bildende Chlorid eben sich zu verflüchtigen beginnt 
Meist werden beide Chloride gleichzeitig erhalten, sind 
aber durch ihre ungleiche Flüchtigkeit leicht zu trennen. 



95. Tanlalit ), 

Fe Ta^ 

Die Analyse geschieht ganz so wie die der Columbite. 

Die Tanialsäure, Ta, ist weiss, auch im Glühen, von 7 
bis 7,9 spec. Gewicht, je nach der Hitze, der sie ausge- 



*) Spec. Gewicht = 7,0 bis 7,9. Meist mit etwas §n und Un, 
Fundorte: Frankreich, Fialand, Schweden. 
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setzt war, in conc Salzsäure and Schwefelsäure unlöslich. 
Mit Kali- oder Natronhydrat geschmolzen verhält sie sich 
wie die Niohsäure. Das Natronsalz ist krystallisirhar. Aus 
der Lösung dieser Salze wird sie durch Säuren gefällt, 
namentlich durch Schwefelsäure. Die durch Salzsäure ge- 
fällte Säure löst sich in einem Ueberschuss der letzteren 
auf, jedoch nicht klar. Mit Zink entsteht nur undeutlich 
blau; es entsteht aber schön, wenn man die Lösung des 
Tantalchlorids in Schwefelsäure mit wenig Wasser ver- 
mischt und Zink hineinstellt. Die blaue Farbe geht nicht 
in Braun über. Die mit Tantalsäure gesättigte Phosphor- 
salzperle bleibt auch in der inneren Flamme farblos. In 
Wadsersto£Pgas geglllht, bleibt die Säure farblos. 

Das Tanlalchloriäf Ta Cl'^, wie die Niobchloride bereitet, 
ist rein gelb, leicht schmelzbar und flüchtig, sich krystalli- 
nisch sublimirend. Darch Wasser wird es vollständig zer- 
setzt in Tantalsäurehydrat und Salzsäure, die nichts auf- 
gelöst behält. 

Würde eine Tantalsäure Titansäure enthalten, so würde 
bei der Verwandlung in Chlorid das stark rauchende, li- 
quide Titanchlorid entstehen. Durch Schmelzen mit sau- 
rem schwefelsaurem Kali ist die Trennung nur unvoll- 
ständig. 



96. Wolfram, 

. (Mn, ^e) + W. 

L Zur bloss qualitativen Zerlegung, zur Darstellung 
von Wolframsäure, digerirt man das sehr fein geriebene 
Mineral so lange mit einem Gemische von concentrirter 
Salzsäure und etwa i Salpetersäure, bis es in gelbe pul- 
verförmige Wolframsäure verwandelt ist. Diese wird abfil- 
trirt, gewaschen, in kaustischem Ammoniak aufgelöst *J, die 



*) Hierbei bleibt, aosser unzcrsetztem, nicht fein genog gerie- 




LSsuDg filtrirt und zar Kryotalliaatioa verduuBtet. NacH 
dem Glühen an der Laft hinterlässt das Balz reine, ^Ibe 
Wolframs Hure. 

Oder man yermischt das sehr fein geriehene Mineral 
mit gleich viel kohlensaurem Kali oder i trocknem kohlen- 
saurem Natron, erhititt dan Gemenge ^ Stunde lang znm 
Bothglühea nud zieht nach dem Ericalten das gebildete 
wolfrarasanre Alkali mit Wasser aus *), 

Aua dieser Losung kann die Wolframsäure nur dadurch 
rein erhalten werden, dass man sie in siedende, nicht zu 
verdünnte Salzaäare oder Salpetersäure tropfen lässt, (nicht 
umgekehrt), so dass noch ein Ucbcrschuss von letzleren 
bleiht. Auch kann man aus der mit Salxeäure nentraltsirten 
Lösung mit Chlorcaicium wolfraraaauren Kalk fällen und 
diesen nach dem Auswaschen durch kochende Salzsäure 
zersetzen. 

Erhält man feines Wolframpulver mit einem UeberschiiBs 
von Chlorcallum längere Zeit in glühendem Flnss und 
laugt die erkaltete Masse mit Wasser aua, so erhält man 
Wolframs au reu Kalk in kleinen, glänzenden Quadratoctün- 

Wird Wolframsäure in einem Strom von Wasserstoff- 
gas schwach geglüht, so entsteht blaues wolframsaurea Wolf- 
ramoxyd, bei stärkerer Hitze entsteht braunes Oxyd, nnii 
bei noch stärkerer crthält man reines Metall als graues, 
krystallinisches Pulver. 
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II. Zur quantitativen Analyse digerirt man das ge- 
schlämmte Mineralpulver mit einem Gemische von 4 Th. 
concentrirter Salzsänte und 1 Th. Salpetersäure, bis es voll- 
ständig zersetzt ist, verdunstet die Lösung, zuletzt im Was- 
serbade, zur Trockne, löst das Manganchlorür und Eisen- 
chlorid auf, filtrirt die Wolframsäure ab, wäscht sie mit 
Alkohol, löst sie in Ammoniak, filtrirt die Niobsäure ab, 
verdunstet die Lösung, glüht das Salz bei Luftzutritt und 
wägt die zurückbleibende Wolframsäure. 

Aus der vom Alkohol befreiten, mit Wasser yer dünnten 
Lösung der beiden basischen Oxyde werden diese wie Nr. 25 
getrennt erhalten. Gewöhnlich enthält sie auch etwas Kalk- 
erde. 

Oder man glüht das geschlämmte Mineral mit 3 Th. 
kohlensaurem Kali in einem Platintiegel, löst die Masse 
in Wasser, wäscht die zurückbleibenden Oxyde "vollständig 
ans, neutralisirt die Lösung mit Salpetersäure und f^Ut die 
Wolframsäure durch salpetersaures Quecksilberoxydul, in- 
dem man zuletzt die freie Salpetersäure durch einige Tro- 
pfen Ammoniak neutralisirt, so dass ein schwarzer Nieder- 
schlag zu entstehen anfängt. Der Niederschlag wird voll- 
ständig ausgewaschen , zuletzt mit sehr verdünntem salpe- 
tersaurem Quecksilberoxydul, weil er sonst trüb durchläuft, 
und nach dem Trocknen geglüht, worauf er reine Wolf- 
ramsäure hinterlässt. 

Oder man neutralisirt die Lösung des wolframsauren 
Alkalis mit Salpetersäure, fällt die Wolframsäure durch 
essigsaures Bleioxyd , unter Zumischung einiger Tropfen 
Ammoniak und zersetzt den ausgewaschenen Niederschlag 
durch Digestion mit Schwefelammonium, wodurch alles 
Wolfram sich als Schwefelsalz auflöst. Die vom Schwefel- 
blei abfiltrirte Lösung wird zur Trockne verdunstet und die 
Masse vorsichtig durch Salpetersäure oxydirt, wieder zur 
Trockne verdunstet und geglüht. 

Das Gemenge von Eisen - und Manganoxyd wird in 
concentrirter Salzsäure aufgelöst, wobei es gewöhnlich noch 

10 
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eine kleine Menge von Wolframsäure, Niobsäure und Kie- 
selsäure hinterlässt. Die beiden Oxyde werden dann wie 
in Nr. 2ö getrennt. 



97. Scheelil, 

■ ••• 

CaW. 

Das sehr fein geriebene Mineral wird mit concentrirter 
Salpetersäure digerirt, die Masse fast zur Trockne verdun- 
stet, mit Weingeist vermischt und filtrirt. Die zurückblei- 
bende gelbe Wolframsäure wird mit Weingeist ausgewaschen, 
geglüht und gewogen. Von der Lösung wird der Alkohol 
abgedampft, diese mit Ammoniak neutralisirt und der Kalk 
durch oxalsaures Ammoniak gefüllt. 



98. Gelbbleierz *) , 

PbMo. 

Zur Bereitung von Moljbdänsäure hat man mehrere 
Methoden : 

1. Das fein gepulverte Erz wird, zur Entfernung von 
kohlensaurem Zinkoxyd und Eisenoxydul, längere Zeit un- 
ter öfterem Umrühren mit verdünnter Salzsäure behandelt, 
durch Decanthiren gewaschen und hierauf durch Erhitzen 
mit concentrirter Salzsäure zersetzt. Die Masse wird dann 
bis zur Trockne verdampft, zerrieben und mit kaustischem 
Ammoniak digerirt. Hierbei bildet sich unlösliches basi- 
sches Chlorblei und molybdänsaures Ammoniak , dessen 
Lösung abfiltrirt und bis zur Krystallisation verdunstet 



*) In derben Massen billig zu kaufen bei J. P. ßicbcl in 
Garmisch bei Partenkirchen (Bayern). 



wird. Die Mutterlauge vou den Krystallen oder aacb He 
g&nse SalzlöSDDg kann man mit Salpetersäure versetzen, 
zur Trockne veriluiiRtea und die Masse mit Wasser auszie- 
ben, wobei die Mulybdänsäure zurilt-b bleibt. 

2. Man schmilzt das gepulverte Erz mit gleich viel 
wasserfreiem kohlensauiem Natron zusammen , giesst die 
geschmolzene Masse mit der Vorsicht aus, dasa das Salz 
von dem darunter bofiadlichen Bleioxyd möglichst getrennt 
wird, tost es in heissem Wasser, fällt die kleiae Menge 
aufgelösten Bleis noch warm mit einem Gemische von kau- 
stischem und kohlensaurem Ammoniak, filtrirt, tiberBätiig^ 
die Lösung mit Salpetersäure, verdunstet zur Trockne, zieht 
aus der Masse das fialpetersnnro Natron mit Wasser aus 
nnd wäscht die Molybdänsäure vollständig aus. 

3. Auch kann man, um die leicht erfolgende Durch- 
bohrnog des Tiegels zu vermeiden, das Erz mit einem glei- 
chen Gewicht verkohlten Weinsteins zusammeuschmelzen, 
wobei das Blei metallisch ausgeBchieden, aber keine Molyb- 
dänsäure reducirt wird. 

4. Man schmilzt das gepulverte Ets mit gleich viel 
geglühtem Weinstein und ebeo so viel Schwefel zusammen, 
löst das gebildete Natrium -Sulfomolybdat in Wasser und 
fällt daraus durch verdünnte Schwefelsäure das Molybdän- 
sulfid. Nach dem Auswaschen, Trocknen und GlUben in 
einem bedeckten Tiegel hinterlässt es krystallinlsches graues 
SulfureC, aus welchem wie aus dem Molybdänglanz die Mo- 
lybdänsüure dargestellt wird. — Auch durch Erbilzen des 
feingeriebenen Erzes mil Natronlauge nnd Hinzufügung von 
Schwefel lässt sich die Molybdänsäure als Schwefelsalz aus- 
ziehen, allein es bleibt dann nach der Fällung des MoS^ 
durch eine Säure stets noch Molybdän aufgelöst, fallbar 
durch Schwefelwassersloff. 

5. Man digerirt unter gutem Umrühren dag fein ge- 
pulverte Mineral mit dem 1^ fachen Gewicht concenti-irter 

K Schwefelsäure, bis es vollkoromeo weiss geworden ist. Man ij 

■ erhitzt zuletzt bis zum anfangenden Verdnmpfcu der Säure, A 
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lisBt erkalten, and Termiscxit den hlinen. Brei« mr Absclici- 
düng* des äckwetelsduiren BLeioxyos. mit rieleni Wasser, 
decantliirt die Maiybdänsäare-Lösiui^f nltrirt »ie und Ter- 
dunstet sie in einer Porzellanscnaale. anter Zosatz von et- 
was Salpetersäore . bis zor anfangenden. VerdampAtng' der 
ScEwetelääore. Die Molvodänsäare scheidet sich, dabei als 
weisser XLedersciiIa,z ab. daiier beständig omgerabrt werden 
mnss. Nachdem die meiste St:liweteL»aare ab^raneiit ist, 
Terdännt man die Masse mit Wasser, ältrirt die Molybdän- 
aaore ab and wasche sie gut aas« zoletzt mit salpetersaare- 
halti^em Wasser. Aas der abnltrirten Flüssigkeit und dem 
Waschwasser erhalt man noch etwas Molybdansaare dorch 
neues Verdonsten. Sie ist £rei von Phosphorsaare. 

Enthält sie Phosphorsäure . so wird ihre Anfiösung in 
Ammoniak, beim Übersättigen mit Salpetersaare und Er- 
hitzen, gelb and lasst ein gelbes PolTer fallen. 

Aas dem molybdänsauren Ammoniak erhalt man die 
Moljbdänsäore durch allmaliges Erhitzen des Salzes unter 
▼ollem Luftzutritt. 

Vollkommen rein erhalt man sie stets durch Sublimationy 
indem man sie im Platintiegel schmilzt, und diesen mit 
einer PLatinschaale bedeckt, die man fortwährend mit Was- 
ser gefüllt erhalt. 

Zur quantitatiTen Analyse wird das reine, krystallisirte 
Mineral ü'n gerieben, durch Digestion mit Salpetersäure 
Tollständig zersetzt, die Masse mit Ammoniak neutralisirt, 
darauf mit überschüssigem Schwefelammonium versetzt und 
damit digerirt. Das gebildete Schwefelblei wird von dem 
aufgelösten Molybdänsalz abfiltrirt^ mit Terdönntem Schwe- 
felammonium ausgewaschen, bei 100*^ getrocknet und ge- 
wogen. Aus der Auflösung wird das SchwefehnolybdSn 
durch verdünnte Salpetersäure gefallt, auf einem bei lOQ^ 
getrockneten Filtrum abfiltrirt, gewaschen, getrocknet und 
gewogen. Dann wird ein bestimmtes Grewicht davon abge- 
nommen und in einer Kugelröhre in einem Strom von Was- 
serstoffgas erhitzt, bis es keinen Schwefel mehr verliert. 
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AuB dem zurfickbleibenden Gewicht von Mo S^ , berechnet 
auf die ganse Menge, erfahrt man den MoljbdSnsfinregehalt. 



99. Molybdänglanz'), 

MoS'. 

Das Mineral in kleinen Stückchen wird in einem Bohr 
TOD schwer schmelzbarem Glas dorch einen langsam hin- 
durch geleiteten Strom Ton getrockneter Luft zu schwefli- 
ger Säure und Moljbdänsänre oxydiit, welche letztere sich 
in farblosen Nadeln snblimirt. 

Bei Verarbeitung grösserer Mengen wird das fein ge- 
riebene Mineral, am besten gemengt mit einem gleichen 
Volum reinen Sands, in einem schief liegenden Tiegel bei 
Glühhitze unter häufigem Umrühren so lange geröstet, bis 
d«r Geruch nach schwefliger Säure nicht mehr bemerkbar 
und die Masse gelb geworden ist. 

Aus derselben wird die gebildete Moljbdänsäure durch 
Digestion mit verdünntem Ammoniak ausgezogen und der 
Bückstand, wenn er noch Schwefelmoljbdän enthält, von 
Neuem geröstet. 

Die abfiltrirte Lösung wird, zur Ausscheidung von Ku- 
pfer, mit einem oder einigen Tropfen Seh wefi lamm onium 
versetzt, der Niederschlag abfiltrirt, die Lösung zur Trockne 
verdunstet, das Salz wieder in verdünntem Ammoniak ge- 
löst, die zurückbleibenden Unreinigkeiten abfiltrirt und die 
Lösung zur Krystallisation abgedampft (S. Gelbbleierz). 

Auch. kann man aus der mit Salpetersäure neu tralisirten 
Auflösung eines moljbdänsauren Alkalis die Moljbd ansäure 
durch basisches , salpetersaures Quecksilberoxjdul flillen. 
Der gelbe Niederschlag, nachdem er sich angesammelt hat, 



*) Bei Franz Holenias Erben in Bleiberg zu haben, die 
auch Gelbbleierz und rohe Moljbdiosäure billig rerkaufen. 



wird abfiltrirl, mit einer verjünnten Lösung des Quecksilber- 
Bulzes gewaschen, getrocknet und geglüht. Auch quantitativ 
kann auf diese Weise die Molybdänsfiure genau bestimnit 
werden. Der Niederschlag wird auf einem bei 100° ge- 
trockneten und gewogenen Filtrum abfiltrirt, bei 100" ge- 
trocknet und eine bestimmte Menge davon in einer Kugel- 
röhre in einem Strom von Wassers [offgas gelinde geglüht. 
Es bleibt dann dunkelbraunes Molybdänoxjd, Mo Ü^, zurück. 



100. Vanadinhaitiger Brauneisenstein*), 

Zur AuBziehnng des Vanadiums, dessen Menga noch 
nicht 1 Procent au betragen acheint, wird des fei ngopulverte 
Erz mit ^ seines Gewichts Salpeter innig vermischt und in 
einem Tiegel 1 Stunde lang einer schwachen Glühhitze 
ausgesetzt. Nach dem Erkalten wird die Masse zeiriebsn 
und mit wenigem Wasacr ausgekocht. 

Die abfiltrirte Lösung ist gelb und enthalt vanad in saures, 
cbromsaures, (molybdänsaures?), arseuiksaurcs , pbospbor- 
saures, salpetrigsaures und kieselsaures Kali und Thonerde. 

Sie wird unter starkem Umrühren mit Salpetersäure 
neutralisirt, jedoch mit der Vorsicht, daes sie noch schwach 
alkalisch bleibt und dass nicht salpetrige Säure frei wird, 
welche die Vanadin- und Chromsaure reduciren würde. Der 
dabei sich abscheidende Niederschlag von Thonerde und 
Kieselsäure wird abfiltrirt. 

Sie wird alsdann mit einer Lösung von Chlor barium 
und Ammoniak versetzt , so lange noch ein Niederschlag 
entsteht. Derselbe besteht aus den Barytsalzen der oben 
genannten Säuren. Er wird abfiltrirt, gewaschen und 

■] OIcsBB Bohnen, von llaTcrloh am Harz, kann von der 
Altenau-LerLacber E je i:ahüllen-Ad minislr« Hon ta 
Zellerfeld amHari belogen werden. Die Kiils mit 25 Pfund 
kosHl, incl. Verpackung, 10 Gr. (36 Kreuzer). 
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nocb oass mit einem nicbt zu grossen Überschuss von ver- 
dünnter Schwefelsänre gekocht. Die davon abfiltrirte rotb« 
gelbe Säure -Lösung wird mit Ammoniak gesättigt, durch 
Abdampfen concentrirt und ein Stock Salmiak hineingestellt. 
In dem Maasse, wie sie sich damit sättigt, scheidet sich 
vanadinsaures Ammoniak als weisses oder gelbes Krystall- 
pulver ab, welches nach seiner vollständigen Abscheidung 
abfiltrirt und mit gesättigter Salmiaklösung gewaschen jwird. 
Beim allmäligen Erhitzen unter vollem Luftzutritt hinter- 
lässt es schwarzrothe Vanadinsäure, beim stärkeren Erhitzen 
zu einem rothen Liquidum schmelzend, welches beim Er- 
kalten sehr krystallinisch erstarrt. 

Auch kann man die Lösung, die man durch Auslaugen 
des mit Salpeter geglühten Eisensteines erhalten hat, mit 
Salmiak versetzen und kochen, um das freie Alkali zu sät- 
tigen und Kieselsäure und phosphorsaure Thonerde zu fäl- 
len. Dieser Niederschlag enthält gewöhnlich auch Vanadin- 
säure, die durch Schmelzen desselben mit gleichviel kohlen- 
saurem Kali und Schwefel in Schwefelsalz verwandelt wer- 
den kann, welches man mit Wasser auszieht und woraus 
man durch verdünnte Schwefelsäure braunes Schwefelvana- 
dium fällt. 

Wird dieser Eisenstein mit Borax in einem Kohlentiegel 
reducirt (siehe Eisen - Schmelzprobe) , so erhält man einen 
wohlgeflossenen, krystallinischen Eisenregulus, welcher Va- 
nadium , ' Chrom , Arsenik , Phosphor , Silicium und Kohle 
enthält. 

Siehe ferner Frischschlacke. 



101. Vanadinbleierz ^ 
Pb€l + SPb'V. 

Dieses bis jetzt noch sehr seltene Mineral, von dem es 
Arten gibt, die kein Chlorblei enthalten, wird iu Salpi^feer- 
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sänre .zuerst rotb und löst sich dann auf. Wird die Lösung 
mit Ammoniak und darauf mit überschüssigem Schwefel- 
ammonium versetzt und digerirt, so bildet sich Schwefel- 
blei und eine dunkelrothe Flüssigkeit, aus der Säuren dun- 
kelbraunes Schwefelvanadium fällen. Der Niederschlag wird 
an der Luft geröstet und darauf durch Zusammenschmelzen 
mit einer kleinen Menge Salpeters in vanadinsaures Kali 
verwandelt. Dieses wird in wenigem Wasser gelöst und 
daraus durch hineingestellten Salmiak vanadinsaures Am- 
moniak gefällt (Siehe Nr. 100). 

Durch Schwefelsäure wird das Mineral nur unvollständig 
zersetzt. Vollständig geschieht es durch Schmelzen mit 
zweifach-schwefelsaurem Kali. Bei Behandlung der Masse 
mit Wasser bleibt das Blei als schwefelsaures Salz zurück, 
während die Vanadinsäure aufgelöst wird. 

Oder man zersetzt das Mineral durch ein Gemische von 
concentrirter Salzsäure und Alkohol, wäscht das Chlorblei 
mit Alkohol, dampft von der blauen Vanadinchlorür - Lö- 
sung die meiste Säure ab, versetzt sie mit Natronlauge im 
Überschuss und leitet Chlorgas ein, wodurch das Vanadin- 
oxyd in Vanadinsäure verwandelt wird. 



1 02. Chromeisenstein , 

• ••• 

Fe€r. 

I. Zur bloss qualitativen Zersetzung wird das sehr fein 
geriebene Mineral mit einem gleichen Gewicht Salpeter und 
eben so viel kohlensaurem Kali wenigstens \ Stunde lang 
einer starken Glühhitze ausgesetzt und aus der Masse nach 
dem Erkalten das gebildete chromsaure Kali mit Wasser 
ausgelaugt. 

Der Rückstand, Eisenoxyd und variirende Mengen von 
Thonerde und Magnesia, wird in concentrirter Salzsäure 




153 

gelöst, wobei gewiibniich nnzersctztea Minoral ungelöst zn- 
rückbleibt, und die 3 Osyde dann wie in Xr. 81 getrennt. 

Die Lösung des cbromsauren Kali's entbält gewöhnlich 
ein wenig Tbonerde , KteaelBäure and ManganBsiire , za 
deren Ausfüllung 8ie mit einer kleinen Menge kohlensauren 
Ammoniaks versetzt and gekocht wird. 

Um zwei facb-chrom säur es Kali daraus zu erhalten, äber- 
aättigt man sie mit Salpetersäure, coocentrirt durch Ver- 
dunsten und lässt das Salz krystallisiren. 

Um chromsaures Bleioxyd daraus zu fclllen, sättigt man 
sie mit Essigsäure und versetzt uic mit essigsaurem Blei- 
oxyd. 

Um das Chrom als Chromoüiyd daraus abzuscheiden, wird 
sie mit Schwefelsaure (ibersüttigt , dann so viel schweflige 
Säure zugemischt, bis die Flüssigkeit smaragdgrün gewor- 
den ist, das Chrom im Sieden mit kaustischem Ammoniak 
gerillt, gewnscbcn und geglüht. 

Oder man sättigt die gelbe Lösung genau mit Salpeter- 
säure und fällt daraus die CliromsSure durch salpetersaures 
Quecksilberoxydui. Nach dem Auswaschen, Trocknen und 
G-Ifihen hinterlässt das rothgelbe chromsaure Queckailber- 
oxydul reines, grünes Chromoxyd. 

II. Nach dem obigen Verfahren kann der Cbromeiseii- 
stein Auch quantitativ analysirt and in einem Platiotiegel 
aufgeschlossen werden, wiewohl dabei stets um so mehr un- 
zersetzt bleibt , je weniger fein er gerieben ist. Aus der 
mit Salpetersäure neutralisirten Lösung wird die Chromsäure 
am besten durch saipetersaures Quecksilberosydul gefüllt, 
der Niederschlag mit einer verdünnten Lösung dieses Sal- 
zes ausgewaschen und geglüht. — Sicherer ist folgende 
Methode : 

Man schmilzt das höchst fein geriebene und abgewogene 

Mineral in einem Platintiegel mit dem 4 fachen Gewicht 

zweifach -Schwefel sauren Kali's zusammen, mit der Vorsicht, 

1 dasB die anfangs schäumende Masse nicht übersteige. Zu- 

I letzt erhitzt man zum Glühen und erhält die Maase längere 
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Zeit im staken^ien FTtlss. Die zebfLieten Salze sind in 
Wae»er and Sauren kaum lösück. man Terwamick dalier 
das Cbromoxjrd in chromsaaresj A ^^.iTt . indem man asf die 
arkakete Masse im Tieg^ ein mi^&hr doppelt so groeacs 
Valnmen Ton einem Gememje von gleichen TKefleii Sal- 
peter iB<i kohloiaanrem Xacrtin sciiätteC und diese Masse 
dann bis zum Toilkommnen Flnss erhitze. 

Xach dem Elr kalten wird da;» curomsanre Kali mit faeisacm 
Wasser ansj^ezoi^n und der BäAzk^tand Ton Ssseneojdf 
Thonerde und Mae^^a vollkammen aaseewaschen. die dann 
in conceatrirter Salzsäure aufgelöst und wie in Xr. 81 ge- 
trennt werden. 

Die Losong des chromsaoren KalTs wird mit SalzaSiire 
nbersatri^ft, zum Siedoi erhirzr. und so Ianj?e wahrend dessen 
tropfenweise mit Alkohol Tersetzt, bis sie sich smara^dgrmn 
?e&rbt hat. worant das Chromoxrd durch kanst^hes Am- 
mooiak :retallt and nach dem Glühen als solches sewo- 
gen wird. 



103. Chromsaares Bleioxyd, 

i '~^b Cr. 

'^Chromgrelb , oft versefet mit wei:?sem Thon, mit'BaS, 

Ca r. Ca S, Pb S . 

i. Beines ohromsaures Bleioxyd moss bei der Analyse 
die nach der Formel berechnete Xenge Ton Bleioxyd nnd 
Chromsaare ^ben. 

Zar AaalTse wirti es mit einem Gemische toq ravehen- 
der Salzsäure and AIk'4ioI digerirt. wodurch eine grnne 
Lösung: Ton Chromchlorid entsteht and das Blei als weisses 
ChIorb!ei ungelöst abgeschieden wird. Letzteres wird aof 
einem bei 100^ ii:etrockneten Filtrum ahfiltrirt, mit Alkohol 
ausgewaschen und bei lOO^ getrocknet. Nachdem ans der 
mit Wasser TermischteD^ Lösung der Alkohol Tordunstet 
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»den ist, wird aus der Lösung das Cbromosyd durcb 
r Ammoniak gefällt , zum Sieden erhilzt , abfillrirt nnd nach 
dem Glühen gewogen. 

II. Zur bloss qoalilaliven Analyse eines mit den oben 

genanaten Substanzen versetzten Chromgelbs beginnt man, 

' wie oben, mit Alkohol und Salzsäure, nur dass man von 

I letzterer, damit der TLon Boangegriffen bleibt, nur mBg- 

( liehst wenig anwendet. 

I Aus der Lösung wird durch Ammoniak das Chiomosjd 

[gefällt; jedoch fällt stets Kalk damit nieder. Ura sie 

I Bcharf zu trennen , müssen beide in der Wärme durch ein 

Gemische von kaustischem und kohlensaurem Ammoniak 

gefallt werden. Nach dem Trocknen wird der Niederschlag 

mit dem Sfachen Gewicht eines Gemenges von kohlensau- 

!rem und salpelersaurero Kali geschmolzen nnd die Masse 
mit Wasser behandelt, welche das gebildete chromsaore 
Kali auflöst und der kohlensauni Kalk zurücklässt. 
Auch kann man den Doch nassen Niederschlag mit un- 
terchlorigsaurem Natron digerlren, wodurch das Chromoxyd 
in chromaaures Salz verwandelt und aufgelöst wird , der 
kohlensaure Kaik aber ungelöst bleibt. Zuletzt erhitzt man 
i Sieden, um das Bikarbonat zn zerstören. 
Aus dem Rückstand, welcherl ,i > Thon, schwefelsaurem 
Kalk, Baryt und Blei bestehen kau.., wird der Gyps voll- 
ständig durch Wasser ausgewaschen. Auch kann man dazu 
eine Kochsalz- oder Salmiak -Lösm g anwenden,- weil der 
Gyps darin viel löslicher ist. Aus jder Lösung wird ent- 
weder die Schwefelsäure durch Barytsalz , oder der Kalk 
»durch oxal saures Salz gefällt. 
Aus dem Rückstand wird das schwefelsaure Bleiosyd 
durch Digestion mit, überschüssiges jLmmoniak enthaltendem, 
weinsanrem Ammoniak ausgezogen und das Blei aus der 
LBsQug durch Schwefelwasserstoff oder chromsanres Kali 
gefallt. 

tDas zuletzt bleibende Gemenge \\>n Thon und sohwefel- ^^B 

ircm Baryt wird mit concentrirter Schwefelsäure bis zum ^^^H 




Verdampfen der meiBten übe rachilss igen Säiira erliitzt, die 
Hchwefelsanre Thonerile mit Wasser ausgezogen und die 
Tliouerde daraus durch Ätnmoniak gefällt. 

Das zurückbleibende Gemenge von scbwefel saurem Baryt 
und Kieselsäure wird zur Äusziehung der letzteren mit einer 
coucentrirten Lösung von kohlensaurem Natron gekocht, 
woraus dann die Kieeelsäure durch Salmiak gefallt werden 
kann. Der Rückslimd ist kohlensaurer Baryt mit mehr 
oder weniger unzersetztem schwefelsaurem Baryt (S. Nr. 15). 

Eine gute Methode, in einem kauflieben Chromgelb den 
Gehalt an ChromsKure, also an cbromsaurem Bleioxyd, sm 
bestimmen, beruht darauf, dass man die Chromsäure mit 
Oxalsäure zu Cbromoxyd reducirt und die Menge der sieb 
bildenden Kohlensäure bestimmt. 

Es gesi:hieht diess ganz so wie bei der B rann stein probe 
in dem zur quantifativen Kohlensäure -Besfiminung einge- 
richteten Apparat, indem man zu dem mit der Lösung von 
oxalsaarem Kali vermischten abgewogenen Chromgelb Schwe- 
felsäure binzufliessen lässt. 10 Gewichtstheile Kohlensäure 
zeigen 7,6 Chromsäure oder 24,5 reines chromsaures Blei- 
oxyd an. 100 reines Chromgelb müssten also 40, i Koh- 
lensäure geben. 



104. Uranpecherz, 

Üü, 

(mit fremden, in der Menge »ariirenden Beimengungen, enthatlend 

Kieaclalure, Eisen, Niokel, Kobalt, Zink, Kupfer, Wlsmuth, Blei, 

MangHD, AraeniL, Anlimon, SchwefeL, Kalk und Magnesia, in- 

weilen auch Selen und Vanadium). 

Darstellung von reinem Uranoxyd. Das fein 
geriebene Mineral wird rait mäsig verdünnter Schwefel- 
Bäare unter allmäligem Zusatz von Salpetersäure digerirt, 
bia es in ein weiaaes Pulver verwandelt und zum Theil 
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aufgelöst ist. Alsdann wird die meiste überschüssige Scbwe- 
felsäore abgerancht, die Masse mit vielem Wasser aufge- 
weicht und digerirt und die Lösung nach dem Erkalten 
und nachdem sich der weisse Rückstand abgesetzt hat, 
abfiltrirt. 

Dieser Rückstand besteht aus Kieselsäure, schwefelsau- 
rem Bleioxjd und basischem schwefelsaurem und arsenik- 
saurem Wismuthoxyd, 

• Die Lösung wird alsdann bis ungefähr 60^ erhitzt und 
bei dieser Temperatur längere Zeit hindurch Schwefelwas- 
serstoffgas hineingeleitet, indem man sie zuletzt, während 
der Einleitung, bis zur gewöhnlichen Temperatur erkalten 
und sich mit dem Gas sättigen lässt, womit gesättigt man 
sie bedeckt 24 Stunden lang stehen lässt. Hierauf lässt 
man in gelinder Wärme das Gas abdunsten und filtrirt den 
Niederschlag ab. 

Dieser enthält das Arsenik, Antimon, Kupfer, und nbch 
etwas Blei und Wismuth. 

Die Flüssigkeit wird dann zum Sieden erhitzt und wäh- 
rend dessen allmälig mit rauchender Salpetersäure versetzt, 
bis alles Eisenoxydul- wieder in Oxyd Salz verwandelt und 
sie wieder rein gelb geworden ist. Sie wird dann durch 
einen Überschuss von kaustischem Ammoniak gefällt und 
c'*^.' braungelbe Niederschlag abfiltrirt. 

IL'n Theil des Nickels, Kobalts, Zinks, des Kalks und 
der Magnesia bleiben aufgelöst, ein anderer Theil aber wird 
mit dem Uranoxyd und Eisenoxyd gefallt. 

Nachdem der Niederschlag ausgewaschen ist, wird er 
mit einer vorher heiss gemachten , ziemlich concentrirten 
und mit kaustischem versetzten Lösung von kohlensaurem 
Ammoniak übergössen und damit weiter erwärmt, bis er 
das Ansehen von Eisenoxydhydrat angenommen hat. Die 
gebildete Uranauflösung wird dann noch warm und rasch 
abfiltrirt und der Rückstand von uranhaltigem Eisenoxyd- 
hydrat ausgewaschen, indem man das Waschwasser für sich 
auffängt. 
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Die gelbe ader »on Kobalt rölhüchgelbc LüEang Setzt, 
wenn ste concentrirt genag war, beim Erkalten und nach 
längerer fiube, eine Kry stall iaatioa von reinem kohlcnsanrem 
UranoKyd- Ammoniak ab, welcbes gesammelt ntid eütl^ Mal 
mit kaltem Wasser abgewaacben wird. Xaeh dem Glühen 
Linterläsat es reines, dunkelgrünes Uranoiyd-Oxydul. 

Die Miitterlange , nebst dem damit vermischten Wasch- 
wasser, wird vorsichtig tropfenweiee so lange mit farblosem 
Ammonium - Snlfbydrat versetzt, als noch ein schwarzbran- 
ner Niederschlag entsteht, der sogleich abfiltrirt wird. 

Der Niederschlag bi:sleht aus den Sulfureten von Kobalt, 
Nickel und Zink. 

Die abfiltrirte gelbe Lösung wird dann so lange zum 
Sieden erhitzt, bis das meiste Ammoniaksalz verfltichtigt 
und alles Uraao:xyd gefällt ist. 

Der rein gelbe Niederschlag, nransauroa Ammoniak, 
wird aböltrirt und , wenn er milchig durch das Filtrum zd 
gehen anfüngt, mit Salmiaklösung ausgewaschen. 

Nach dem Glühen hinteilässt er dunkelgrüufls Uranoxyd- 
Oxydul. Durch Digestion mit verdünnter Salzsäure kann 
aus diesem ein Gehalt an Eaik und Magnesia ausgezogen 

Um aus dem tiransauren Ammoniak Uranosydiil zn be- 
reiten, wird es in Salzsäure gelöst, die Lösung mit einem 
ÜberschuSB von reinem Salmiak und ungefähr eben so viel 
reinem Kochsalz versetzt, zur Trockne verdampft und die 
Masse in einem bedeckten Tiegel bis zur Verflüchtigung des 
Salmiaks, zuletzt bis zum Schmelzen des Kochsalzes erhilzt. 
Bei Auflösung derselben in Wasser bleibt das Uraaoxydui 
als schweres krystallinisches Pulver zurück. Das Kochsalz 
dient nur zum Schutz gegen den Zutritt der Luft. Bei 
kleinen Mengen glüht man das uransaure Ammoniak, löst 
das Oxyd - üsydul in Salzsäure uuter Zutropfung von i^al- 
petersäure, mischt zur Bildung von U^ 0' Cl 4- K €1, Chlor- 
kalium hinzu, verdampft zur IVockne und glüht das gelbe 
Salz in einem Strom von Wasserstofl'gas. 
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Um aus dem Eisenoxydbydrat die damit chemisch ver- 
bundene kleine Menge Uranoxyds zu gewinnen, wird das- 
selbe in der kleinsten erforderlichen Menge Salzsäure auf- 
gelöst, die Lösung mit kohlensaurem Ammoniak neutralisirt 
und unter Umrühren in ein Gemenge einer Lösung von 
kohlensaurem Ammoniak und Ammonium-Sulfhydrat getropft, 
wodurch alles Eisen als Schwefeleisen abgeschieden, das 
Uranoxyd aufgelöst wird. Durch Kochen . der abfiltrirten 
Lösung wird es geföUt. 

Oder man reducirt das Eisenoxyd in Wasserstoffgas 
und lässt die reducirte pyrophorische Masse unmittelbar in 
verdtinnte Salzsäure fallen, welche das Eisen auflöst, das 
Uran als Oxydul zurücklässt. 

Einen Selen-, Arsenik- und Vanadium-Gehalt im Uran- 
pecherz findet man durch Glühen desselben mit ^ seines 
Gewichts eines Gemenges von kohlensaurem Natron und 
Salpeter. Wasser zieht dann seien*, vanadin- und arsenik- 
saures Alkali aus. 



105. Selenhaitiger Schwefelsäure-Schlamm *). 

(Schwefelsaures Bleioxyd mit Selen, Selenquecksilher, seien- und 

selenigsauren Salzen etc.) 

Die trockne röthliche Masse wird mit einem Gemische 
von ungefähr gleichen Theilen Schwefelsäure uud Wasser 
zum dünnen Brei angerührt und längere Zeit bis zum Sie- 
den erhitzt, indem man zur Oxydation des freien Selens 
zuweilen etwas concentrirte Salpetersäure oder chlorsaures 
Kali zugibt, bis alle röthliche Farbe verschwunden ist. 

Die Masse wird dann mit Wasser verdünnt «und die 



*) Bildet sich in den Bleikammern bei Erzeugung der schwef- 
ligen Säure durch Rösten selenhalliger Erze (Schwefelmetalle). 
Aus der Communion- Schwefelsäure -Niederlage zu Goslar am 
Haiz zu beziehen. 
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diese einige Mal mit Wasser abgewaschen und die Flüssig- 
keit dann mit schweöigsaarem Gas gesättigt, entwickelt aus 
einem Gemenge von Kohl enpulver und concentrirter Schwe- 
felsäure. 

Das Selen wird hierdurch mit schön rother Farbe ge- 
fällt. Man befördert seine Abscheidung durch Digestion, 
zuletzt durch ^stiludiges Kochen, wodurch ea schwarz wird 
und sich dicht und schwer ansammelt. Es wird gut ge- 
waschen uad getrocknet. 

Die davon abfiltrirte Flüssigkeit wird nochmale mit roher 
Salzsäure zum Sieden erhitzt nnd nochmals mit schwefliger 
Säure behaudelt, für den Pal) sie noch Selen enthalten 
sollte. 

Das erhaltene Selen enthält ausser geringen Mengen 
von Blei, Knpfer und Eisen namentlich noch Quecksilber. 
Bei der Destillation aus einer kleinen Retorte oder einer 
unten zugeschmolzenen , knietörmig gebogenen Röhre blei- 
ben die ersten als Selenmelalle zurück. 

Zur Befreiung von Quecksilber wird das dcstillirfe Selen 
in Königswasser aufgelöst, die meiste überschüssige SSure 
abgedampft, so dass keine Salpelersäure bleibt, die Flflssig- 
keit mit kohlensaurem Natron übersättigt, zur Trockne ver- 
dunstet und die Salzmasse zur Vetflächtigung des Queck- 
silbers zum Glühen erhitzt. 

Nachdem man sie wieder in Wasser aufgelöst hat, wird 
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sie mit Salzsäure gekocht und das Selen dann wieder durch 
schweflige Säure gefällt. 

Auch kann man die geglühte Salzmasse mit ungefähr 
gleich viel Salmiak vermischen und in einer Retorte his 
zur Sublimation des meisten Salmiaks erhitzen, wodurch 
ebenfalls das Selen reducirt wird und bei Auflösung der 
Salzmasse in Wasser zurückbleibt. 

Aus dem Selenschlamme kann man das Selen auch da- 
durch ausziehen und sogleich frei von Quecksilber erhalten, 
dass man ihn mit einer gleichen Gewichtsmenge kohlensau- 
ren Natrons und ungefähr -^ Salpeter in einem Tiegel zu- 
sammenschmilzt. Wenn die Masse ruhig fliesst, giesst man 
das geschmolzene Salz so aus, dass es sich von dem dar-* 
unter befindlichen Bleioxjd möglichst trennt, löst es in 
Wasser, sättigt mit Schwefelsäure, filtrirt das dabei nieder- 
fallende schwefelsaure Bleioxyd ab und behandelt dann die 
Flüssigkeit wie oben mit Salzsäure und schwefliger Säure, 
wobei es nothwendig ist, dass alle Salpetersäure vom Sal* 
peter ausgetrieben oder zerstört werde, weil sonst nicht al* 
les Selen gefallt wird. Oder man sättigt die Lösung der 
geschmolznen Salzmasse mit Salzsäure, mischt Salmiak hinzu, 
verdunstet zur Trockne und erhitzt die Masse in einer Re- 
torte bis zur anfangenden Sublimation des Salmiaks, wo- 
durch alles Selen reducirt wird. 



106. Selen -Flugstaub*), 

(Selen mit Selenmetallen und Kohle, Sand etc.) 

Die schwarze, durch Schwefelsäure nasse Masse wird 
vollständig ausgewaschen, stark getrocknet und aus einer 



*) Sammelt sich im SchorDatein bei der Röstuog der Kupfer- 
erze im Mansfeldschen. Enthält im ausgewascheoen, getrockne- 
ten Zustand 30 bis 40 Proceut Selen. Durch gefällige Vermit- 
telung des Hrn. Dr. Üöttger in Eislebeo zu kaufco. 

IX 




Porüellan- oder beschlageaen Glasretorte bei gntem^Feuer, 
zuletzt bifl zum Erweichen der letzteren, destillirt, wobei 
das meiste Selen i 

Der Rückstand, aus Selenmetallea, Kohle und Unreinig- 
keiten bealebeud, wird in Salzsäure, mit allmäligem Zusatz 
von Salpetersäure, aufgelöst, aus der Lösung Kupfer und 
Eisen heiss durch kaustisclies Natron gefallt, die Lösung 
abfiltrirt und das Selen daraus entweder durch Sättigen mit 
Bchwefliger Säure gefällt oder dadurch reducirt, daas man 
sie mit Salmiak im Ueberschuss versetzt, zur Trockne vei- 
dunslet und die Masse bis zur anfangenden Sublimation des 
Salmiaks erhitzt, worauf das Älkalisalz ausgewaschen wird. 
— Würde man unmittelbar aus der kupferhalt igen Lösung^ 
das Selen durch schweflige Säura fällen, so würde erf mehr 
oder weniger kupferhaltig niederfallen. 

Um einen Schwefel geh alt im Selen zu entdecken nud 
davon zu trennen, löst man es in sehr concentrirter Salpe- 
tersäure, vermischt die Lösung mit Salzsäure, erhitzt einige 
Zeit zum Sieden und iä\lt die Schwefelsäure durch Cblor- 
barium. Aus der »bfiltrirten Lösung wird der überschflS' 
sige Baryt durch Schwefelsaure gefällt, das Selen nachher 
durch schweflige SSure. 

Um selenige Säure zu bereiten, löst man das Selen in 
Salpetersäure, verdunstet vorsichtig zur Trockne und subli- 
mirt die Säure in einer Eotorte. 

Um Seleiisüure zu bereiten, sättigt man die selenige 
Säure mit reinem kohleusaurem Kupferoxyd und leitet in 
die Masse so lange Chlorgas , bis alles selenigsaure Salz 
aufgelöst ist. Die Lösung wird dann wieder mit kohlen- 
saurem Kupferoxj'd gesättigt, durch Abdampfen conceutriit 
und das seienaaure Kupferoxyd durch Alkohol gefällt, worin 
das Kupferchlorid gelöst bleibt. Ersteres wird mit Alkohol 
gewaschen, in Wasser gelöst und das Kupfer durch Schwe- 
fel wasserstolfgas gelallt. 
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Die Analyse geschieht am beBten, wie die der Fafalerze 
(St. 63), durch Chlorgas. Nach der Zetaetzmig wSgt mim 
die Kagel wieder und bekommt so den Bleigehalt. Das 
Seien verUjIchtigt sich meiet als festes Chlurid ; nur anfangs 
geht etwas liquides Chiortir über. Man leitet ea in Waa- 
eer, weiches mau zuletzt möglichst mit Cblorgas sättigt, um 
alle selonige Säure in Selensäure zu verwandeln. Diese 
wird dann, wie Öchwofelsäure , durch Chlorbariura gefällt 
und der Selengehalt als solensaurer Baryt bestimmt. 

Hat man Seleumetalle verbunden oder gemengt mit 
' Scbwefelmetallen, wie z. B. das natürliche Selenqu eck s über, 
welches Schwefelquecksüber enthält, so können die bei der 
Analyse gebildete Schwefelsäure und Selensäure zusummen 
durch Chlorbariom gefällt werden; der Niederschlag wird 
geglüht und gewogen. In einer Kugelröhre wird darauf 
eine abgewogene Menge in einem Strom von trockneni Was- 
■eratoffgas erhilat, wodurch der aelensaure Baryt mit gro- 
sser Leichtigkeit zu Selonbarium reducirt wird, 'wahrend 
der schwefelsaure Baryt unverändert bleibt. Das Selenba- 
rium wird dann mit verdünnter Salzsäure ausgezogen. 

Ganz auf dieselbe Weise werden die anderen als Mine- 
ralien vorkommenden Selenmetalle, das Selen-Silberblei, das 
Selen-Kobaltblei und das Seien-Quecksilberblei analysirt. 

Um aus dem an muhrereu Orten am Harz vorkommen- 
den Selenblei das Snlen zu gewinnen, pulvert man das Erz, 
zieht mit verdünnter Salzsäure den beigemengten Kalkspath 
und Spatheiseustein aus, vermischt es, nach dem Auswa- 
schen und Trocknen , sehr innig mit dem gleichen Gewicht 
kohlehaltigen kohleusauren Kali's (geglühten Weinsteins), 
und setzt dieses Gemenge, bedeckt mit grobem Kohlenpul- 
ver, in einem verklebten Tiegel eine Stunde lang einer 
mäaigen Kotbglühhitze aus. Nach dem Erkalten wird die 
Masse, die nun alles Seleu als Selenkabum enthält, in einer 
U* 



wai'iuen BeibBchale rasch zerrieben, in ein Filtram auf einen 
Trichter gelegt, mit wohl ausgekocbtem , heissem Waaser 
übergössen und damit so lange gewaschen, als das Wasser 
noch gefärbt ablauft , indem man den Trichter stets mit 
Wasser vollgefüllt erhält, damit die Masse nicht mit der 
Luft iii Berührung komme. 

Die bieiroth gefärhte Lösung von Selenkaliam fängt 
sogleich an , auf der Obcrfiächo eine Haut von Selen ab- 
zusetzen, desseu ganze Menge nach einigen Tagen in Ge- 
stalt dünner, röthl ich schwarzer Krusten abgeficbieden wird. 
Nur eine kleine Menge bleibt osydirt aufgelöst. Es kann 
nachher durch Vermischung der Flüssigkeit mit schwefliger 
Säure und Salzsäure und Erhitzen gefällt werden. 

Da das Selcnhlei häufig Selensilher beigemengt enthält, 
so kanu man die kohlige Masse von der Auslaugung des 
Seleukaliums mit kohlen saurem Kali und etwas Salpeter 
zusammenschmelzen. Man erhält dadurch einen Begulus 
von silberhaltigem Blei, ans dem mau das Silber am besten 
durch Abtrelbeu erhalten kann. 



108. Roheisen. 

Bei Aufsuchung und Bestimmung der darin enthaltenen 
fremden Körper , deren Gesammtmenge gewöhnlich nur ö 
Frocent beträgt, ist es am besten für die meisten beson- 
dere Mengen von Eisen anzuwenden. 

1. Kohlenstoff. Den ganzen Gehalt findet man, 
wenn mau das sehr fein gefeilte Eisen, nach Art der or- 
ganischen Analysen , in einem Forzel lausch ifichen in einem 
laugsamen Strom von reinem Sauerstoffgas verbrennt und 
das sich bildende Kohlensäuregas in einem gewogenen Ka- 
liapparat condensiit. 

Den ganzen Kohlenstoffg ehalt erhält man ferner, wenn 
man das Eisen mit 5 Theilen Jod und Wasser auflöst, den 
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Eiickfiland durch Asbest abfillrirt und denselben in Sauer- 
stoffg^aa verbrennt oder auch in eineto geeigneten Apparat 
. mit etwa der Gfacben Menge zwei fach -chrom sauren Kalis 
und übers chüasiger mäsig coacentrirter Schwefelsäure er- 
hitzt, wodnrch aller Kohlenstoff zu Kohlensäure oiydirt 
wird. Auf gleiche Weise kauu man unmittelbar da« Eisen 
Reibet behandelD. 

Eine andere Menge Eiaenfeile wird in verdtinnter Schwe- 
felsäure aufgelöst, wobei der chemiBch gebundene Kohlen- 
stoff als Kohlen wasserst off fortgeht, der als Graphit beige- 
mengte zurückbleibt. Hierbei kann das Gas durch eine 
Auflösung von essigsaurem Bleioxyd geleitet und durch die 
Fällung von Schwefelblei die Gegenwart von Schwefel ent- 
deckt werden. 

Der in der Sänre unlösliche Rückstand wird vollständig 
ausgewaschen, bei 200" getrocknet und wie oben in Sauer- 
stoffgas verbrannt. Aus der Kohlensäure-Menge berechnet 
man den Graphitgehalt. 

2. Kiesel. Man löst den Eiicfestand von der ersten 
Kohlenstoffbestimmung, welcher allen Kiesel als Kieselsäure 
enthält, in concentrirter SalzsBare auf, verdunstet die Lö- 
sung im Waaaerbade zur Trockne , digerirt die Masse mit 
verdünnter Salzsäure nnd filtrirt die Kieselsäure ab. 

. Phosphor. Aua der von der Kieselsäure abfiltnr- 
ten Lösung wird die Phosphorsäure wie in Nr. 22 abge- 
schieden. Enthält das Eisen Arsenik, so bekommt man es 
als Araeniksäure hei der Phosphorsäure. 

Oder man löst eine gj-öSHere Menge Eisen in Königs- 
Bser, fällt mit Ammoniak, filtrirt den Niederschlag ab, 
ti'ocknet ihn (ohne ans zu was eben), vermischt ihn mit unge- 
dem gleichen Gewicht kohlensauren Natron , erhitzt 4 
Stunde zum Glühen, zieht die Masse vollständig mit Was- 
ser aus, concentrirt die Flüssigkeit und fällt die Phosphor- 
säure wie in Nr, 9, 

Weniger genau erhält man den Phosphorgehalt , wenn 
man das fein gefeilte Eisen mit 2 Tb. Salpeter und 1 Th. 



koTilensanrem Natron znni Glühen erhitzl , die Masse 
Wasser auslangt, die Lösung mit Salzsanre und dann mit 
kaustischem Ammoniak Übersättigt und mit schwefelsanrer 
Magnesia fallt. 

4. Arsenik. Die Gegenwart desselben entdeckt man, 
wenn man Roheisen in verdünnter Schwefelsäure auflöst 
und den abiiltrii'tea schwarzen Kückstand mit Schwefelam- 
moninm digerirt. Aus der ahfiltrirten Lüsnng wird dann 
durch verdünnte Schwefelsäure Schwefelarsenik gefällt. Man 
löst den NiederscÜlag in Königswasser, dunstet die Salpe- 
tersäure ab und reducirt das Arsenik im Marsh'schen Aji- 

Oie vom schwarzen Rückstand abfiltrirte EisenlCsung 

wird mit kohlensaurem Natron ueutralisirt, mit einigen Tro- 
pfen Eisenchlorid und dann mit essigsaurem Natron versetitt, 
wodurch arseniksaures Eisenchlorid ausgeschieden wird, 
leicht zersetzbar durch Schwefelammonium. 

Zur quantitativen Bestimmung des Arseniks last man 
das Roheisen in Salzsäure nntcr allmäligem Zusatz von 
Salpeteifiäme auf, filtrirt die Lösung von der Kohle ab, 
erhitzt sie mit schwefliger Säure, bis alles Chlorid in Chlo- 
rür verwandelt und alle schweflige Säure ausgetrieben ist, 
uad sättigt sie dann mit Schwefelwasserstoffgas. Nachdem 
sie 24 Stunden lang damit gesättigt und verschlossen ste- 
hen geblieben ist, lässt man das Gas abdnnsten und filtrirt 
den Niederschlag ah. 

5. Kupfer. Es ist in dem vorhergehenden Schwefel- 
wasserstoff-Niederschlag enthalten. Nach dem Trocknen 
wird er in einer Röhre destillirt, worauf das Schwefelkupfer 
zurückbleibt. Oder man zieht das Schwefelarsenik mit Ka- 
lilange, am vollständigsten mit Einfach-Schwefeikalium aus. 

6. Mangan. Die in 4 vom Schwefelwasserstoff-Nie- 
derschlag abfiltrirte Flüssigkeit wird zum Sieden erhitzt und 
das Eisenoxydul durch Zusatz von etwas chlorsaurem Kali 
oder unterchlorigsaurem Natron vnllsländig osydirt. Hier- 





" *of Verden Eisenoxyd und Manganosydul wie in Nr. 25 
durch Natron Bicarbonat getrennt. 

7. Aluminium. Die Thonerde ist in dem ao ge- 
fällten Eisenoxyd enthalten und kann davon wie in Nr. 21 
getrennt werden. 

8. Hagnesium und Calcium bleiben mit dem 
Manganoxydul in der durch Natroü - Bicarbonat gefällten 
riUaaigkeit (Siehe Nr. 25). 

9. Chrom und Vanadium. Man glülit eine grö- 
ssere Menge Eisenfeile mit 2 Th. Salpeter und 1 Th. koh- 
lensaurem Natron, zieht mit WaBsoi- aua und verfährt wie 
in Nr. 100, wobei auch Phosphorsäure und Araeniksäure ge- 
sucht werden können. Sicherer iat es, hierzu den kohligen 
ßückstand von der Auflösung einer grösseren Menge von 
Eisen in verdünnter Schwefelsäure anzuwenden. 

10. Molybdän. Zuweilen wird es mit dem Arsenik 
BUB dem schwarzen kohligen Rückstand durch Schwefelam- 
monium auagesogen und aua der Lösung durch Säure mit 
dem Schwefelnraeuik gefallt. Deetillirt man dieses in einer 
Eöhre, so bleibt das Schwefelmolybdän zurück. Molybdän- 
reichere Eisensauen löst man in Königswasser und fÄllt das 
Molybdän durch Schwof elwassera t offgaa , indem man gleich- 
zeitig in die saure Lösung Zink atellt, wodurch die Fällung 
Tollständig geschieht, 

11. Schwefel. Approximativ beBtimml man ihn bei 
der Auflösung des Eisena in verdünnter Schwefelsäure als 
Schwefelwasflerstoff wie in 1. Oder man hat ihn wie in 3 
und 6 als Schwefelsäure in Auflösung und fallt ihn durch 
Chlorbarium, Oder man löst eine grössere Menge Eisen 
in Königawasser und fallt die gebildete Schwefelsäure aua 
der verdünnten Lösung durch Chlorbaiium. 

12. Nickel und Kobalt findet man, wenn man die 
durch Schwefelwasserstoff vom Kupfer befreite Lösung wie- 
der höher oxydirt und daa Eisenoxyd durch Vermischen 
mit koblenaaurem Baryt fällt, worauf Nickel und Kobalt 
durch farbloses Schwefelammoniutn gefällt werden. 
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Zar ^achw^flimsr ^^ nunsten finemdEen FIfiiTn6iignngcn 
bedient man sich am besten des bei der Anflöson^ des 
Eisens in verdünnter Schwefelsinre blmbenden sc hwarie n 
Bäckstandes, den man sick leicht in Meng« ▼erschaffen 
kann. £r endiält Kleselsanre, Kieseloxrd *)j Kohle, Koh- 
lenstoffdsen, Phosphor- imd Arsenik-Eisoi, Chzom- nnd Ya- 
nadin-Eisen, ITolvbdän etc. 

Mit dem ganzen Gehalt an Kohlenstoff (nnd Phosphor, 
Arsenik, Chrom etc.?} im Eisen Terschafft man sich ihn^ 
wenn man die feine Eisenfeile mit Wasser mid Jod oder 
Brom oder mit einer Lösung von Knpferchlorid digerirt, 
wodurch alles nngebondene Eisen aufgelöst und dafür Ku- 
pf» gefallt wird. Nachdem man die Fl'Gssigkeit abgegos- 
sen hat, wird er, ohne Luftzutritt, mit ebier neutralen Ei- 
senchloridlösung digerirt und dadurch wieder alles Kupfer 
aasgezogen. 

Elaü, mit diesem Bückstand digerirt^ uimmt einen neu 
gebildeten braunen Huminkörper auf, ausserdem Phosphor- 
säure, Arseniksaure und Kieselsaure. Fast die ganze Menge 
der Kieselsaure kann daraus bestimmt werden. 

Auch ist zu versuchen, diesen Bückstand durch Glühen 
in Chlorgas zu analysiren. 



1 09. Frischschlacke , 

krystallisirt = Fe* SL 

Die Analyse ausgesuchter reiner Kiystaüe ist einfach 
und leicht, da sie wesentlich nur aus £iseno3ydul und Kie- 
selsaure bestehen. Sie werden fein gerieben und mit con- 
centrirter Salzsäure imd etwas Salpetersäure bis zur voll- 



*) Daher er mit NatrooUage oder Ammooiak stark Wasser- 
stoflT^as entwickelt. 
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stXodigeo GelatinimDg Ecraetit, indem man gans so rer- 
fabrt, wie bei der Analyse des Lievrits. Das erbalteno 
Eisenosyd wird als Eieenoi^dnl berechnet. 

Viel omatäDd lieber and scbwieriger ist die quantitative 
Analyse gcwöbniicher , derber Friscfalacke , die, ansser der 
obigen Haupt- Verbind an g, kleine, varüreode Mengen der 
Oxydule von Enpfer, Nickel, Kobalt and Mangan, femer 
Ckromoxyd, Molybdänoxyd, Vanadinoxyd, Tbooerde, Kali, 
Ealk, Magnesia, Arseniksäure und PhoBphorsüare entbalten 
kann. 

Mehrere von diesen Bestand tbeilen lassen sich nur durch 
eine qualitative Analyse and mit Anwendung grosser Men- 
gen der Schlacke auffinden. Man verehrt folgendermaasseo : 

1 Pfund möglichst fein gepnlrerter Schlacke wird mit 
der halben Menge Salpeter und eben so viel kohlensauren 
Kali's innig vermischt und in einem Tiegel 1 Stande lang 
einer mäsigen Glühbitie ansgesetrt. Die Masse wird fein 
gepulvert, mit Wasser ausgekocht, die Lösung abfittrirt nnd 
der Rückstand einige Male mit beissem Wasser aasge- 
waschen. 

Die Lösung kann — ausser salpetrigsaurem und koh- 
lensaurem Alkali, — VanadinsSure, Chromsänre, Molybdän- 
fläure, Arseniksäure, Phosphorsäure, Kieselsäure nnd Thon- 
erde enthalten. Eine gelbe Farbe derselben verrath einen 
Gehalt an Chromsänre. 

Die Lösung wird genau mit Salpetersäure (Ibersättigt, 
so dass sie noch schwach alkalisch bleibt, und der ei 
hende Niederschlag von Kieselsäure und Thonerde abfiltrirt 
Eine gelbe Färbung, die sie hierbei annimmt, verräth einen 
Gehalt an Vanadinsäure. Die Flüssigkeit wird dann 
Krystallisation abgedampft und der grossle Theil des Sal- 
petersäuren Alkalis au einem möglichst kalten Ort hi 
krystallisiren gelassen. Die Mutterlauge wird von den Kry 
stallen abgegossen , diese einige Mal mit wenigem , ganz 
kaltem Wasser abgespult, dieses zu der Mutterlauge ge- 
mischt nnd letztere dann mit essigsaurem Bleioxyd ver- 
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aerzr, ^^ lant^ nocfa. »in üTetifflracliIae entatebt. fic cadiält 
alle liie onen zenanaren. SahscaxuBxu gehnzuien. aa Bleiaxfd. 
ELa wird ahnlrrir? and ein Paar Mal ^waacbfin. 

Dnreii Bebandein mit Sehweösissior« Lbsmil aich Cfanm- 
aaore and Vanadinaamre mcnr voilffcandie ▼om Bleioxyd trea- 
nen. Der yiedersciuaj; wird iaher noch, denidu mit Gnca 
Gremisciiä van raTichäider Salzsäure and starkem Alkohol 
aber?rii3sen and iomic bis nahe nun Sieden <afiftit. woduzch 
alle» Blei and üe Kieaelääore anlüsüctL abgeschieden ^ imd 
die Xv^ralläänren in ,^rane Chlarore verwandelt und nebst 
der Pbaspaorsaare and Anenikaaore aiz^elöst werden. Das 
Chiorblei wird abnltrirc. xniz Alkahol anseewasciiea , die 
grüne L«5änn;r bis zum Syrap abgedämmte, mit einem klei- 
aen Überschoss vnxL coacenirirrer ELiIxlange ▼ermischt and 
Chlorgrui bineingeleitec. bis scn üe ICetallosyde wied^ mit 
gelber Farbe .ils Siioren intgeiötts habend. Die Loeim^ 
wir! danof miz Ammoniak zesarrfgt. dnrcb. Abdampfen 
möglicüsc coacenczirc and nach dem ErkaTten ein Stock 
Salmiak oineingesceilr, binreicbend grosse am nickt ganx anf- 
zelüiiC zu werden. Hieriorcn wir^i die Vanadfas&are als 
Ammoniaksalz in Gestalt eines weissen adiet «elben. krr- 
ätallinfscken E^tvk sisc Toilscandi^ gefilk. Xaeh 24 
Standen wird es abdltrir^ and mit eintfr gesättigten Salmiak- 
lösang. znletst mit Weingec<c ansgewoscken. Dozck Auflö- 
sen in sieden 'iem Wisi?er. mit Zusatz Ten etwas Ammoniak, 
kann es gereinigt weriea 



* Bierfa«! kamt sich ptiosphunaim TksaeHe absckcidea» 4ie 
für sieb zu aaoivsraL ist S. ?^. Id'. 

*^ E» wir« mWiiek iass sck bÄ Aswcsedkcit vea MoljMia 
liie §^lhfs Verbindiutg vaa Ptfeacpiionäm » Mal^bdianare mmi 
Ammaniak intsv^Ut Ibicte. Sie ist n vvrisaftior keiner Salpe- 
taraäurv nnlö^Iick. Vaa küaate ü«!*«a üiHtiBi hi.Bnlna, an 
^eiek ▼aa ▼ome kereiB aus 4«r aiit Ckior kek a a delte a Ftvnigkcit 
ü« Vol^fbdanaaure aaaxi&Kk«fiieiL. Maa werie 4m ÜHsigkcit aHt 
Ammoaiak und ilaraaf mit «ineiii kleines Ukefsckaas vea Salpe* 
tersHir» ▼«necacK ■»! ktKkea*. wuuank sick & Vifbia^aag all 
fslhes PalTsr alisckeiiica wörie. 
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Nach dem Trocknen wird es auf einer flachen Platin- 
schaale zur Austreibung des Ammoniaks ganz allmälig er- 
hitzt und die zurückbleibende Vanadinsäure bei schwacher 
Glühhitze geschmolzen. Ist sie rein , so erstarrt sie beini 
Erkalten zu einer dunkel braunrothen, sehr kristallinisch en 
Masse. 

Die vom yanadinsauren Ammoniak abflltrirte Flüs- 
sigkeit wird mit Ammoniak und darauf mit einer Lö- 
sung von Chlormagnesinm vermischt, wodurch alle Phos- 
phorsäure und Arseniksäure gefüllt werden. Nach 24 
Stunden wird der Niederschlag der Doppelsalze abfiltrirt, 
mit verdünntem Ammoniak gewaschen, in Salzsäure gelöst, 
die Lösung bis zu 50^ erwärmt und durch eingeleitetes 
Schwefelwasserstoffgas das Arsenik gefällt. Aus der vom 
Schwefel arsenik abfiltrirten Flüssigkeit kann dann die 
Phosphorsäure durch Ammoniak wieder als Doppelsalz ge- 
fällt werden. 

Die vom Magnesia -Niederschlag abfiltrirte Flüssigkeit, 
welche noch die Ghromsäure und Molybdänsäure enthält, 
wird mit Schwefelwasserstoffgas gesättigt und erwärmt, wo- 
durch das Chrom als grünes Oxyd gefällt wird. 

Aas der davon abfiltrirten Lösung wird das Molybdän 
durch verdünnte Schwefelsäure als braunes Schwefelmolyb- 
dän gefällt, welches beim Erhitzen in einer Bohre schwar- 
zes, metallglänzendes Mo S^ hinterlässt. 

Von dem nach dem Glühen mit Salpeter und Alkali 
und Auslaugen zurückbleibenden Eisenoxyd wird ein Theil 
durch Digestion in concentrirter Salzsäure aufgelöst und 
durch die Lösung Schwefelwasserstoffgas geleitet, wodurch 
das Kupfer gefällt werden würde. 

Die vom Niederschlage abfiltrirte Flüssigkeit wird, zur 
Verwandlung des gebildeten EisenchlorÜrs in Chlorid, zum 
Sieden erhitzt und allmälig die dazu hinreichende Menge von 
chlorsaurem Kali hinzugefügt. Die kleinen Mengen von 
etwa vorhandenem Nickel, Kobalt und Mangan kann man 
dadurch finden, dass man die Flüssigkeit entweder mit 



Ammoniak im Überscliuss oder durch kohlflnSRnreo Kalk 
fallt, wobei jene Metalle aufgelöst bleiben und durch Schwe- 
felammoaium geHilit werden können. 




Silicate i 



HO. Glas, 
1 Ca und K oder Na, oft auch Pb. 



Man. macht zwei Analysen, die eine durct Schmelzen 
mit kohlensaarem Alkali zur BeBtiminnng der Eieaelsäure, 
die andere durch 'Aufachtieasen mit FlBssaSure zur Bestim- 
mung des Alkalls. 

I. Daa sehr fein geriebene Glaa wird mit der Sfachen 
Ge wich tarnen ge kohlensauren Kali-Natrona (Nr. 10) zusam- 
menge schmölze D, die Masse in Wasser aufgeweicht, in ver- 
dünnter Salzsäure gelöst, zur Trockne verdunstet, in salz- 
säurehnltigem Wasser aufgelöst, die Kieaeleänre abfiltrirt 
und ausgewaschen. 

Aas dieser Lösung werden die kleinen zufälligen Mengen 
von Eiaenosyd, Manganoxyd und Thonerde, welche aelbat 
in weissem Gias gewöhnlich enthalten sind, durch Ammoniak 
gelallt, nachdem man die Flüssigkeit, zur Oxydation des 
Manganoxyduls , zuvor mit etwas Chlorwasser versetzt hat. 

Hierauf wird der Kalk durch Oxalsäure gefeilt nnd 
die vom Oxalsäuren Kalk abfiltrirte Flüssigkeit auf Mag- 
nesia geprüft , die übrigens auch bei der Thonerde Bein 
könnte. 

Enthält das Glas Bleioxyd, so wird aus der von der 
Kieselsäure abfiltrirten Flüssigkeit das Blei zuerst durch 
Schwefelwasserstoffgas gefällt. 

IL Zur Bestimmung des Alkalis wird eine zweite Menge 
sehr fein geriebenes Glas wie bei der Feldspath -Analyse 
durch Fliisssäure oder durch Glühen mit kohlensaurem 
Baryt anf geschlossen und dann wie bei dieaer weiter ver- 



fahreo, wobei aach die übrigen Basen noch einmal bestimmt 
werden können. 



Ul. Thon, 'XV&i* + 6H, 

mit vanirenden Beimengungen von K, Mg, t'o, Ma, 
Teldspath, Saud etc. 

Der Wasaergebalt wird durcli Glühen des bei 100° ge- 
trockneten Thona beBtimmt. 

L Der Thon wird mit conceutrirter Scbwefelsäure er- 
hitzt, die meiste Säure abgeraucht, der Rückütaiid in con- 
centcirter Salzsäure in der Wärme aufgelöst und die Kie- 
selsäure abfittrirt. 

Enthielt der Thon äand oder Feldspatb eingemengt, 
BO wird die Kieselsäure in einer coacenCrirten kochendheissen 
Lösung von kohlensaurem Natron aufgelöst , wobei Sand 
und Feldspath zuröckblciben. 

Die salzsaure Lösung wird bedeutend verdünnt und 
wie in Nr. 25 allmälig mit kohlensaurem Natron gesättigt, 
flo dasa Eisenoxyd und Thonorde gefällt werden, Mangan- 
oxjdul und Kaik und Magnesia aber als Bicarbonate gelöst 
bleiben. Die Trennung von Thonerde und Eisen osyd 
geschieht dann wie in Nr. 21, die der anderen Basen wie 
in Nr. 25. 

II. Man schmilzt den Tbou mit dem Sfacben Gewicht 
kohlensauren Kali -Natrons (S. Nr. 10) zusammen, löst die 
Masse in verdünnter Salzsäure , verdunstet zur Trockne, 
löst den Rückstand in salzsäurehaltigem Wasser und filtrirt 
die Kieselsäure ab. 

Die Tronnuug der Übrigen in der Lösung enthaltenen 
Bestaudtheile geschieht dann wie in I. 

III. Zar Bestimmung des Alkalis wird eine besondere 
Menge des Thona durch Schmelzen mit Barythydrat 
kohleusaurem Baryt aufgeschlossen, und wie in Ni 
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▼erfahren, indem hier ebenfalls ans der Lösung der Baryt 
und die übrigen Basen durch mit kaustischem versetztes 
kohlensaures Ammoniak gefällt werden. Nachdem man 
den Niederschlag gelinde erwärmt hat, wird die Flässig- 
keit abfiltrirt, abgedampft und der Rückstand geglüht, 
worauf Chlorkalium und Chlornatrium zurückbleiben. Oder 
man schliesst den Thon mit einem Gemische von Fluse- 
säure und Salzsäure auf. 



112. Gemeiner Kalkstein, Cämenlslein, Mergel. 

• • • • ' 

Carbonate von Ca, Mg, Fe, Mn, mit alkalihaltigem Thon, 

auch Ca' P. 

1. Zur Auffindung des Alkalis werden grössere Stücke 
des Minerals, wenn es kohlensauren Kalk in vorwaltender 
Menge enthält, frei zwischen Kohlen ^ Stunde lang bis 
zum Weissglühen erhitzt, wodurch der eingemengte Thon, 
welcher das Alkali enthält, zersetzt wird. 

Die geglühte Masse wird äusserlich sorgfaltig von Asche 
befreit, gepulvert, mit Wasser ausgezogen, die Lösung mit 
etwas kohlensaurem Ammoniak versetzt, eingedampft, der 
abgesetzte kohlensaure Kalk abfiltrirt , die Lösung mit 
Salzsäure gesättigt, zur Trockne verdunstet und das zurück- 
bleibende Chlor - Kalium oder - Natrium zum schwachen 
Glühen erhitzt. Sind beide vorhanden, so werden sie durch 
Platinchlorid getrennt. 

2. Aus einer bei 100^ getrockneten und gewogenen 
Menge des Minerals wird durch Glühen in einem Glasrohr 
das Wasser ausgetrieben und seine Menge durch Aufsam- 
meln in einem gewogenen Chlorcalciumrohr bestimmt. 

3. Die Kohlensäure kann in dem bei der Potasche- 
probe angegebenen Apparat durch Salpetersäure aus einer 
andern Menge des Minerals ausgetrieben und aus dem 
Gewichtsverlust ihre Menge direct bestimmt werden. 
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Oder es wird eine gewogene Menge mit etwa der 
4fachen, genan abgewogenen Menge von Boraxglas in 
einem Platintiegel zusammengeschmolzen und dadurch alle 
Kohlensäure ausgetrieben , deren Menge also durch den 
Gewichtsverlust ausgedrückt wird , nachdem man das zu- 
gleich weggegangene Wasser in Rechnung gebracht hat 
(8. Nr. 7). 

4. Eine andere, feingeriebene Menge wird mit sehr 
verdünnter Salpetersäure digerirt und dadurch die kohlen- 
sauren Salze nebst dem phosphorsauren Kalk aufgelöst, 
unter Zurücklassung des Thons, der abfiltrirt und nach dem 
Glühen für sich gewogen wird. S^ine Analyse geschieht 
dann wie in Nr. 111. Zur alleinigen Ausziehung der Car- 
bonate von Kalk und Magnesia kann man auch die Sub- 
stanz mit einer neutralen Lösung von salpetersaurem Am- 
moniak kochen. 

Die weitere Trennung der in der Lösung enthaltenen 
Bestandtheile geschieht wie in Nr. 13. 



113. Jod-, Brom- und Chlor -Natrium. 

Chlorsilber wird vollständig durch Bromkalium zersetzt, 
Chlor- und Bromsilber vollständig durch Jodkalium. Man 
wägt von der Chlor-, Brom- und Jod- haltigen Lösung 3 
gleiche Gewichtsmengen ab, fällt jede mit salpetersaurem 
Silber und wäscht jeden Niederschlag aus. Der erste wird 
getrocknet und gewogen. Der zweite wird vorher mit 
Bromkalium digerirt, dann gewaschen, getrocknet und ge- 
wogen. Der dritte wird vorher mit Jodkalium digerirt, 
dann gewaschen, getrocknet und gewogen. 

Oder man versetzt die Lösung mit salpetersaurem Palla- 
diumoxydul, wodurch alles Jod als braunschwarzes Palladium- 
jodür gefällt wird , ohne dass , weil Chlornatrium in der 
Lösung ist, Palladiumbromür mitßfllt. Nach 12 Stunden 
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filtrirt man den Niederachlag auf einem gewogenen Filtrum 
ab, trocknet ihn Qber Schwefelsanre oder bei böclistens 80^ 
nnd wägt ihn. 

Ans der abfiltrirten Lösung mnss zuerst durch Schwe- 
felwasserstoff das Qberschüssige Palladium gefWt werden, 
weil sonst der Silberniederschlag palladiumhaltig wird, man 
zerstört dann alles Schwefelwasserstoffgas durch schwefel- 
saures Eisenoxjd, fallt Brom imd Chlor durch salpetersau- 
res Sflberozyd und schmilzt den ausgewaschenen und ge- 
trockneten Niederschlag. Eine bestimmte Menge davon 
wird in einer Kugelröhre abgewogen und alsdann in einem 
langsam hindurch geleiteten Strom von getrocknetem Chlor- 
gas geschmolzen, bis keine Bromdämpfe mehr sichtbar sind 
und keine Gewichtsveränderung mehr statt findet Vor dem 
Wägen muss alles Chlorgas aus der Rohre entfernt sein. 

Oder einfacher man übergiesst das geschmolzene und 
gewogene Gemenge von Brom- und Chlorsilber mit Wasser 
imd einigen Tropfen Salzsäure und legt ein Stück reines 
Zink darauf. Nach 24 Stunden ist alles Silber vollständig 
reducirt, man zerkrümelt es, kocht es einmal mit salzsäure- 
haltigem Wasser aus, wäscht es dann mit reinem, glüht 
und wägt es. 

Es verhält sich der Unterschied zwischen dem Äq^uiva- 
* lent des Chlors und dem des Broms zu dem Äquivalent 
des Broms, wie sich verhält der gefundene Gewichtsunter- 
schied zwischen der angewandten Menge von Chlor- und 
Bromsilber imd der Chlorsilbermenge, welche das reducirte 
Silber geben würde, zu der gesuchten Brom -Menge. 

Z. B. 200 Th. eines Gemenges von 100 Th. Chlorsilber 
u&d 100 Th. Bromsilber geben bei der Beductibn 132,73 
Silber, welche 176,31 Chlorsilber bilden würden. 

Unterschied zwischen Chlor- und Brom -Äquivalent = 
556,25. Gefundener Unterschied = 23,69. Also 556,25 
:1000 = 23,69 :x (= 42,5 Brom). 

Auf dieselbe indirecte Art kann in einem Gemenge von 



Chlornatrinin und Jodnafrinm oder von Bromnatriui 
Jod-Gehalt gefnaden werden. 

In einem Gemenge von Chlor- und Jod-Ealiam odei* 
-Natrium kann der Jodgebalt auch dadurch qualitativ be- 
stimmt werden, daaa mao die Lösung mit einer Lösung 
von schwefelsaurem Kupferoiyd in schwefliger Säure ver- 
setzt, wodurch das Jod als weisses Kupferjodür gefällt 
wird , ' welches man auswäscht. 

Auch zur approximativen Trennung von Jod und Brom 
ist dieses Verfahren anwendbar. 

Um Jodsäure in Salpetersäure (aus Natronsalpeter) au 
entdecken, löst man ein wenig Silber darin auf. Alles Jod 
bleibt als Jodsilber zurück. 



114. Rohes Kochsalz. 

1. Eine abgewogcoG Menge des feuchten Salzes wird 
zuerst längere Zeit bei etwa 100*^ getrocknet, dann bedeckt 
bis zu etwa 300" erhitzt und dadurch der Wassergehalt 
bestimmt. 

2. Znr Bestimmung der Schwefelsäore wird es in Wasser 
gelöst (wobei unlösliche Beimengungen zurückbleiben), die 
Lösung durch Salzsäure schwach sauer gemacht und durch 
Cblorbarium gefällt. 

3. Zur Bestimmung des Kalks wird die Auflösung 
eitler andern , grösseren Menge mit oxalsaurem Ammoniak 
gefällt und der oxalsanre Kalk, nachdem er sich durch 
Digestion abgeschieden hat, abfiltrirl. 

i. Die davon abflltrirte Lösung wird durch Eindampfen 
conceutrirt, mit kaustischem Ammoniak und dann mit phos- 
phorsaurem Natron vermischt und dadurch die Miignotii:i 
gefÄlU. Der Niederschlag wird nach 24 Stunden abfiltrirt 
und mit Ammoniak gewaschen. 

6. Einen, gewöhnlich sehr kleinen, Kaligebalt findet 
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man, iodem man die Auflösung einer grSaserea Menge Balz 
durch Abdampfen bo conceatrirt, dass sich ein grosser Theil 
des Chlornalriums krystallinisch abscheidet. Aus der Uut- 
lerlauge fällt man dann das Kali durch Flatincfalorid. 

6. Eiaen Brotngehalt entdeckt man, wenn man in die 
Mutterlauge von einer grösaereu Menge Salslösung Ghlorgaa 
leitet und die FlUasigkeit dann mit Äther schüttelt, welcher 
das Brom aufnimmt und sich dadurch gelb färbt. Man 
sättigt ihn dann mit Ammoniak. 

7. Jod findet man, wenn man die Mutterlauge mit 
etwas Stärkekleister vermischt und dann tropfenweise schwa- 
ches Chlorwasser zusetzt, oder den Dampf TOn Brom oder 
salpetiiger Säure darauf Blessen lüast. 

Für die quantitative Bestimmung von Jod und Brom 
siehe Kr. 114. 
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115. Ffannenslein'j 

KaGl, NaS, CaS, MgÖ, CaC, MgC, 

1. Eine abgewogene Menge wird nahe zun 
erhitzt und dadurch der Wassergehalt bestimmt. 

2. Eine andere Meuge, fein gerieben , wird i 
dem Wasser gelöst, der zurück bleibende kohlet 
und Magnesia abfiltrirt , mit beissem Wasser gewaschen 
und dann beide Basen wie in Nr. 12 getrennt. Zuweilen 
enthalten sie auch Eisen- und Manganoxyd. 

3. Ana der abfiltrirteu Lösung, nachdem mau sie mit 
Salmiak versetzt hat, wird der Kalk durch oxalsaurea Am- 
moniak gefällt (siehe Nr. 12). 

4. Die vom Niederschlage abfiltrirte Flüssigkeit wird 
mit kaustischem Ammoniak versetzt und die Magnesia dann 
durch pLosphorsaures Natron gefällt. (S. Nr. 6). 

5. Eine andere Menge l'fanncustein wird in heisseni 
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MÜuMDreh&Itigem Wasser gel(ist und die 9eliw6f«li<lturtt darcli 
Chlorbarium gDfallt (Nr. 3). 

6. Eine kleinere Menge wird ia salpetersäurehsltigoin 
Wasser gelöst uml du.« Chlor durch salpetersaareB Silber- 
osyd geffiUt (Nr. 1). 

7. Der Natrium- und Natron - Gehalt wird aus d«tn 
Verlust berecbuet. 

8. Zur Änfauckung eines Gehalts au ecbwefelsaurom 
Kali wird eine gröasere Menge Pfannenstein fein gerieben, 
mit einem Überschuss von Barythj-drat gekocht, die Lösung 
abfiltrirt, Kalk und Baryt durch ein Gemische vonkausti- 
Bcbem und kohlensaurem Ammoniak gefällt, die Flüssigkeit 
abfiltrirt, mit Salzsäure gesättigt, abgedampft, die Masse 
geglüht, in Wasser gelöst und mit Piatincblorid versetzt. 

Auf diese Weise kann aucfa alles mit Schwefelsäuis 
Terbnnden gewesene Natron als kohlensaures erhalten werden. 



116. Mineralwasser, Brunnenwasser , Snizsoolen. 

Es wird vorausgesetzt, das» man beliebig grosse Mengen 
des Wassers zur Verfügung hat, dass man also zur quan- 
titativen Bestimmung der meisten der einzelnen Bestandtheile 
besondere Mengen von Wasser verwenden kann. Zu den 
in grösserer Menge vorhandcuen uimmt man kleinere, zu 
dea in kleinerer Menge vorhandenen grössere Qaantitfiten 
von Wasser. 

Das specifiacUe Gewicht wird zuerst bestimmt^ 
ann durch Rechnung zu 6udeo, wie viel 10, 50, lUO 
CubikCentimeter Wasser wiegeu, um also dio anzuwen- 
denden Gewichtsmengen von Wasser abmessen zu hönnen- 

Eohlens&ure und Sc h wef elwassers toffgas 
können nur au der Quelle selbst vermittelst der hierzu 
dienenden Apparate bestimmt werden. 

Die GcBam mtmenge d er au Tgel östen festen 
13» 
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Befltandtbeüe erfährt man durch Verdunsten einer abge- 
messenen Wasaermenge zur Trockne und vorsichtiges Er- 
hilaeii des Eiickstandes bis etwa 200". Enthält das Wassei 
viel Cblormaguesium , bo entetebt eine Uugenauigkeit, weil 
letzteres eich partiell in Salzsäure und Magnesia verwandelt. 
Dann IöbI man in dem Wasser vorher eine abgewogene 
Menge von geglühtem kohlensaurem Natron anf. 

4. Die Carbonate von Eisenoxydul, Mangan- 
oxfdul, Kalk und Magnesia, aufgelöst in freier Koh- 
lensäure, erhält man gefällt, wenn man eine grüssere Menge 
von Wasser in einem Kolben stundenlang im Sieden erhält. 
Der ahfiltritte Niederschlag wird in Salzsänre gelöst, das 
Eisenoxid durch Ammoniak , Maaganoxydul und Kalk und 
Magnesia dann wie in Nr. 25 gefällt. 

5. Die Kieselsaure bleibt ungelöst zurück bei Wie- 
derauSösung des durch Abdampfen erhaltenen festen Back* 
Standes in salzsäureh altigem Wasser. Enthält das Waeaer 
kohlensaures Natron, so musa es vor dem Verdunsten mit 
Salzsäure versetzt werden. Enthält es Gyps, so musa za 
seiner Wiedcrauäösung die erforderliche grössere Menge 
Wassers angewendet werden. 

6. Borsäure wird entdeckt, wenn man das Wasser 
mit kohlensaurem Natron versetzt, durch Abdampfen stark 
concentrirt, mit Salzsäure sauer macht and Ourcnmapapier 
hiaeintaucht. Bei Anwesenheit von Borsäure wird es nach 
dem Trocknen braun. 

7. Salpetersäure entdeckt man, indem man das 
eingedampfte Wasser oder den SalzrUckataod davon mit 
einigen Tropfen Wasser, das durch schwefelsaure Indiglösung 
blau gefärbt ist, vermischt und gekochte Salzsäure*) hinzu- 
mischt. Beim Kochen wird dann die Lösung enti^rbt. 

Oder man vermischt die sehr concenlrirte Lösung mit 
dem mehrfachen Volum concentrirter reiner Schwefelsäure 
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and lässt nacli dem Erkalten auf die Oberfläche einige 
Tropfen concentrirte Eisenvitriollöaung flieaaen. Es entgleht 
dann, ja nach der Menge der Salpetersäure, eine purpnr- 
Totbe oder anch braunschwarze Färbung. 

Venoischt man die sehr concentrirte Salzlösung mit 
CODC. Schwefelsäure und fü^t metallisches Kupfer hinzu, so 
wird hei Anwesenheit von Salpetersäure dieses aufgelöst 
unter Bildung gelbrother Dämpfe. Dieselben entstehen, 
wenn man das trockne Salz mit wasaerfreiem Kupfervitriol 
oder mit Bleioxyd erhitzt. Ein in die Köhre gehaltener, 
mit Eisenvi tri Öllösung bestrichener Papterstretfen förbt sich 
dadurch gelb oder braun. 

Die empfindlichste Reaction anf Salpetersäure scheint 
zu sein, dass man das Salz mit etwas j od kali um haltigem 
SfSrkekleiater und Schwefelsäure vermischt und dann ein 
Stückchen blankes Zink hineinstellt. Durch die entstehende 
salpetrige Säure zeigt sich dann sogleich die Jod-Keaction. 

8. Das Chlor wird durch salpetersaures Silberoxyd 
getollt, nachdem man dem Wasser etwas Salpetersäure bei- 
geraiacht hat; der Niederschlag wird wie in Nr. 1 behandelt, 

9. Brom und Jod, stets nur in sehr kleiner Menge 
vorhanden , können nur in grossen Waaaennengen oder in 
Muttorlauge aufgefunden und der Menge nach bestimmt 
werden. Die Auffindung geschieht wie in Nr. 114 und 
116, Bei sehr kleinem Jodgehalt verstärkt man die Amy- 
1 um - Reaction , wenn man vorher dem Wasser einige Tro- 
pfen einer Lösung von reinem jodsanrem Kali nnd etwas 
Salzsäure zumischt. Zur Goncentrirung des Bromgehalts 
kann man das Wassei zur Trockne verdunsten nnd ans 
dem Rückstand durch ahsoluten Alkohol alles Bromnatrinm 
mit nur wenig Cblornatrium ansziehen. Nachdem von der 
Lösung der Alkohol abgedampft oder abdestillirt ist, mischt 
man allmälig und unter Umrtthron nur eine kleine Menge 
von salpetersaurem Silberoxyd hinzu, so dass nur etwa der 
sechste Theil des Chlors ausgefüllt wird. In diesem ist 
aber die ganze Menge des Broma enthalten. Er wird ge- 
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wopen und ein beBtiinmter Tbeil davoa Jbuii wie in Nr, 114 
analysirt. 

10. Die 8ehwBfBlBatire wird durch Chlorbarium 
gofalh, cachdeni man das Wasaor mit Salzsäure schwach 
sauer gemacht hat. 

11. Kali und Natron. Man kocht das Wasser bis 
etwa zur HHlfte ein und versetzt es, ohne zu filiriren, mit 
iiberachtissigem Barytwasser, und dann nach dem Erkalten 
mit kohlensaurem Ammoniak, wodurch alle SchwefelsSure, 
Kaik und überschüssiger Baryt geföUt werden. Das da- 
von abfiltrirte WaBBcr wird mit SalzsSure veraetat, zur 
Trockne verduustet und der Rückstand, ein Gemenge von 
Chlomatrium, Chlorkalinm uud Chlormagoesiiim, vorsichtig 
bis nahe zum Glühen erhitzt. Kali, Natron und Magnesia 
werden dann wie in Nr. 11 getrennt. 

12. Kohlensaures Natron. Man kocht das Was- 
ser längere Zeit, filtrirt den Niederschlag von kohlensauren 
Erden ab und theilt das abfiltrirte Wasser in zwei gleiche 
Theile. In dem einen, nachdem man ihn mit Salpetersäure 
schwach sauer gemacht hat, bestimmt man durch salpeter- 
saores Silber den Clorgebalt. Den aoderen versetzt man 
mit einem kleinen Überschnss von Salzsäure , verdunstet 
zur Trockne, erhitzt bis nahe zum Glühen, löst iu Wasser 
und feilt mit Öiiberlösung. Was das so erhaltene Chlor- 
silber mehr wiegt, als das erste, entspricht vorhanden ge- 
wesenem kohlensaurem Natron, 

13. Kalk. Aus dem vom Niederschlage in 4 ahfil- 
trirten Wasser wird der Kalk, nach Zusatz von etwas Sal- 
miaklösung, durch oxalsaures Ammouiak gefällt. Siehe 
Nr. 12. 

14. Magnesia. Das vom Kalk-Niederschlag «bfil- 
trirte Wasser wird durch Verdunsten concentrirt, nach dem 
Erkalten mit concentrirtem Ammoniak versetzt wid darauf 

lit phoBphorsaurem Natron die Magnesia gefällt. Siehe Nr. 6. 

15. Lithion. Man verfährt wie in 11, am besten mit 
Mutterlauge, versetzt das voni Niederschlag abfiltrirte Was- 
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aer mit phosphoraaurem Natron , verdunstet zur Trockne 
Dad löst den Rückstand in der kleinsten erforderlichen 
Menge Wassers auf, wobei phoBpborsaures Lithioo zurUcki 
bleibt, das aber auf Magnesia geprüft werden muBs. 

Oder man rerselzt die Mutterlauge mit überscbüsBigem 
kohlensaurem Natron , verdunstet zur Trockne , zieht den 
Kückstand mit heissem Wasser aus, versetzt die abfiltrirte 
Lbsung mit pboBpharsaurem Natrou und verdunstet zur 
Trockne, 

16. Strontian ist in dem aus kohlensäurehaltigen 
Wassern abgesetzten Eisen- und Kalkhaltigen Sinter oder 
Ocker au suchen. 

17. Phosphorsänre. Ebenso phosphorsaure Salze, 
Oder man kocht eine grosse Menge von Wasser bis zu 
einem kleinen Volum ein, versetzt es daun mit Ammoniak, 
filtrlrt den Niederschlag ab , lest ihn in Salpetersäure und 
prüft auf Pbosphoreäure mit mojyhdansaurcm Ammoniak. 

18. Arseniks&ure, als Kalk- oder Eisenosydaalz, 
iflt ebenfalls in den aus solchen Wasücrn abgesetzten Sin- 
tern oder Ockern zu suchen, mit Anwendung des Uarsh'- 
ecfaen Apparates [S. Arsenik -Vergiftung), nachdem man es 
aus der salzsnuren Lösung durch Seh wefelwasa erst off ge- 
fällt hat. 

19. Antimon und Kupfer, ebenraüs im Sinter, 
durch Schwefelwasseistoff zu rallcn. 

20. Fluor. Als Fluorcalcium ebenfalls im Sinter. 
Oder in dem in 17 enthaltenen letzton Ammoniak-Nieder- 
■chlag , von dem ein Theil nach dem Trocknen in einem 
Flatintiegel mit concentrirter SchwefelsSare benetzt, und 
vermittelst einer mit Wachs überzogenen und bezeichneten 
Glasplatte auf Fluor geprüft wird. 




117. Ackererde. 

i gewöhnlichen, in der Menge sehr verschiedenen und 




Tcränderliclien Bestandtheile sind Salze von Cblor, Schwe- 
felsäure, Pfaüspborsäure, KieseUüure, Kolilen säure, Salpeter- 
säure mit Kali, Natron, Amtnoniak, Kalk-, Talk- und Thon- 
erde, Mangan- und Eisenoxydnl, ferner Quarzsand und or- 
ganiscbo Materien, bestehend aus Fäanzenüberresten nnd 
deren Verwesungsproducten , den Huminkörpem. 

Ein Tb eil dieser Gemengtheilo ist löslich in Wasser. 

Ändere sind unlöslich in Wasser, aber löslich in ver- 
dünnten Säuren , wie z. B. kohleoBanre und phosphorsanre 
Kalk- und Talkerde. 

Die übrigen sind auch in verdüniiteu Säuren anlöslich, 
wie z. B. der Quarzsand , die von anderen zertrümmerten 
Gebirgaarten herrührenden Feldspath-, Glimmer- und Horn- 
blende - Partikelchen. 

Die 2u untersuchende Erde sammelt man an vielen 
Stellen des Ackers, zerreibt sie, lässt sie lufttrocken wer- 
den und vermengt sie gleichförmig mit einander. 

Am bequemsten ist ea , zur Bestimmung der meisten 
einzelnen Bestandtheile besondere Mengen der Erde an- 
zuwenden. 

1. Wasfier. Eine abgewogene Menge der luf^trocknen 
Erde wird bei 100" so lauge getrocknet, bis sie oicbts 
mehr an Gewicht verliert. Dadurch erfährt man die Menge 
des hygroBcop lachen Wassers. 

Zur Bestimmung des in Salzen, in Thon etc. chemisch 
gebundenen Wassers könnte dann die Erde bis bu 200 — 
300" erhitzt werden, wobei freilich auch Ammoniak fort- 
gehen kann. 

2. Organische Materien. Die getrocknete Erde 
wird unter Luftzutritt geglüht, dann mit kohlensaurem 
Ammoniak befeuchtet und wieder nahe zum Glülien er- 
hitzt. Die Gewichtsabnahme drückt die Gesammtmenge 
der verbrannten organischen Stoffe aus (Ammoniak und Sal- 
petersäure eingerechnet). 

Die Menge stickstoffhaltiger organischer Materien kann 
nüt durch eine Elementar -Analyse genau bestimmt werden, 



indem rann flsbei den G-ebalt ao Ammoniak nnd Salpeter- 
sKuTB in der Erde in Rechnung bringt. 

Gewisse organische Bestandtheile , wie Fette , Harze, 
UsseD eich aus der getrockneten Erde durch heisaen Alko- 
1 und Aether ausziehen. 

Die Haminkörpor können durch Auskochen der Erde 
mit einer kauBlischen Kalilauge ausgezogen werden. Aus 
der abfillrirteu braunen Lösung werden sie durch Sättigen 
mit Salzsäure als braune Niederschläge gefüllt, wiewohl 
nicht vollständig. 

3. Ammoniak. Die Erde wird mit einer k aus tischen 
Natronlauge destillirt und das Ammoniak wie in Nr. 5 auf- 
gesammelt und bestimmt. 

4. Salpetersäure. Man muss sich mit der qualita- 
tiven Nachweisung begnügen. Man zieht die Erde mit 
Wasser aus, concentrirt die abfiltrirte Lösun^r bis zu ei- 
nem kleinen Volnmen, und macht die S. 180 angegebenen 
Beactionen. 

5. Die in Wasser löslichen B eatan dthsile. 
Man erhitzt eine grössere Menge, lOOO — 2000 Gramm, der 
Infttrocknen Erde längere Zeit mit Wasser bis nahe zum 
Sieden, filtrirt ab und wäscht den Rückstand mit heissem 
Wasser vollständig aus. Die ganze Flüssigkeit wird unge- 
fähr zum ursprünglichen Volumen eingedampft, Gyps, der 
sich abgeschieden haben kann, abfiltrirt, dann gewogen oder 
gemessen, und zur Bestimmung der folgenden einseluen 
Bestandtheile abgewogene oder abgemessene Mengen davon 
genommen. 

■ a. Die Gesammtmenge der in Wasser lUslichen 
H Bestandtheile erfährt man durch Verdunsten znr Trockne, 
I b. Schwefelsäure wird durch Chlorbarium gefTtUt, 
I nachdem man die Lösung mit Salzsäure, 

■ c. Chlor durch Silberlösung, nachdem man die Lö- 
I snng durch Salpetersäure sauer gemacht hat. 
I d. Kieselsäure. Man versetzt die Lösung mit Salz- 
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RSnre, verdnnstet zur Trockoe, ziebt dea Hflcksland mit 
Balzaäurehal tigern Wasser aus und filtrirt die Kieselsäure ab, 

e. Kalk-, Talk-, Thonerde, Eisen, und Man- 
ganoxydul können in der von d abfiltrirteii Lösung ent- 
halten sein und werden wie in Nr. 81 getrennt. 

f. Kali und Natron. Die Lösung wird mit Salz- 
sSure versetzt, zur Trockne verdunstet, die Masse in weni- 
gem Wasser gelöst, mit üborschüssigem Barytwasser ver- 
setzt und drgerirt , der Niederschlag abfiltrirt und aus der 
Lösung Baryt- und Katkerde i^urch kohlensaures Ammoniak 
gufSUt. Die davon aL£Urirte Lösung kann dann nur nocb 
Kali und Natron enthalten, die als Chlorüre bestimmt und 
getrennt werden. 

g. Phosphersaures Alkali, nur bei Abwesenheit 
von Kalk etc. victleicht vorhanden, wird als phosphorsaure 
Ammoniak -Magnesia gefällt. 

6. Die in Wasser unlöslichen, in verdünn- 
ter Salzsäure löslichen Bestand theile Man wägt 
von dem in 5 ausgelaugten, getrockneten und wieder gleich- 
förmig vermischten Rückstand 50 — 100 Gramm ab, ver- 
mischt ihn in einem Kolben mit Wasser zum dünnen Brei, 
erwärmt und tropft allmSlig Salzsäure hinzu, bis kein Auf- 
brausen mehr entsteht , erwärmt noch eine Zeit lang unter 
häufigem Bewegen, filtrirt dann und wäscht den unlöslichen 
Rückstand vollständig aus. Die Lösung wird dann concen- 
trirt, gewogen oder gemessen und vertheilt. Enthiilt eine 
Erde viel organische Materie , so muss sie vor der Aub- 
ztehnng mit Säure unter Lnftsutiitt schwach geglüht werden. 

a. Kieselsäure. Die Lösung wird unter Znsatz 
von eiwas Salpetersäure zur Trockne verdunstet. 

b. Schwefelsäure. In einem bestimmten Theil der 
von der Kieselsäure abfiltrirten sauren Lösung wird die 
Schwefelsäure durch Chlorbarium gefällt. 

c. Alkalien. Ein anderer Theil dieser Lösnng wird 
in 5. f. mit Barytwasser bebandelt. 

d. Phosphorsaure, Kalk-, Talk-, Thonerde, 
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^isen- nnd Mang^snoxyd werden in der von der Kie- 
selsSnre abfiltrlrten Hauptmasse der LSsnng wie in Nr. 26 
getrennt und hestinimt. 

e. Die Kohleinsäure der GArbon&te kann mit «incr 
besondern Portion der mit Wasser ausgelaugten Erde wie 
bei der Sodaprobe beRtimmt werden. 

f. Ein zuweilen in der Erde vorhomtneDder geringer 
Gebalt an Kupfer und Arsenik ist durch einen besonderen 
Versuch zu emitleln. (S. Nr. 26), 

7. Die in verdünnter SalzsSure nnlöslicben 
ßastandtbeile. Kino kleinere Menge des Rückstandes 
von B, etwa 5—10 Gramm, wird mit dem mehrfacben Ge- 
wicht concentrirter Schwefelaänre bis zum Verdampfen der 
Saure erhitzt and die meiate Säure nach und nach abge- 
rftncht. Hiedtircb wird namentlich der Tbon zersetzt. Der 
fast trockne Rücketand wird mit verdünnter Salzsünre di- 
gcrirt , die LQsung abfiltrirt und wie oben analysirt, nur 
dass keine Kieselsäure darin gesucht zu werden braucht. 

Der in verdtinnter SatzsUnre unlösliche Rückstand wird 
mit einer concentrirten Lösung von kohlensaurem Natron 
lange gekocht, wodurch die durch die Schwefelsäure abge- 
scbiedene KieseUSure aufgelöst wird. Die abfillrirte Lö- 
sung wird mit Salz^iäure gesättigt, zur Trockne verdunstet 
nnd die Kieselsäure abfiltrirt. 

Die im kohlensauren Natron ungelöst bleibende Stasso 
kann ein Gemenge von Sand, Feldspath und anderen dori^h 
Schwefelsäure nicht zersetzbaren Mineralien sein , unter- 
Bcheidbar zum Theil durch Betrachtung unter dem Mikro- 
skop. Zur weiteren Zerlegung müssen sie wie hei der 
Analyse des Feldspaths Nr. 80 behandelt werden. 

Den übrigen grösseren Theil des Rückstandes von 6 
kann man vor der Behandlung mit Schwefelsänre approxi- 
mativ durch Schlämmen mechanisch in seine Gemeng- 
theile zerlegen. Man zerrührt ihn mit vielem Wasser 
vermittelst einer Feder und giesst die anfgeacblümmten 
feineren Theile, namentlich den Thon, so oft ab, bis nur 
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! Sandkörner und Feldspath- etc. Fragmente ztii'Ucbge- 
eben sind. 



118, Pflanzenaschen *). 

Salae von K, Na, Ca, lÜCg, Äl, Fe und Mn mit Cl, F, ö, 
C und Si. 

Mangan kommt nicht in allen Aschen vor, selten ist es 
in bestimmbarer Menge vorhanden. Fluor wurde bisher 
nur in den Stengeln einiger Gramineen gefunden. Thonerde 
ist ein wesentlicher Bestandtheil der Asche der Lycopo- 
diaceen, andere Aschen enthalten es selten in bestimmbarer 
Menge. Auch Jod, Brom, Kupferoxyd und TitansKore 
hat man, gewöhnlich aber nur spurenweise , in einiges 
Aachen angetroffen. 

Der Gang der Analyse ist verschieden, je nachdem die 
Aschen mehr Phosphorsäure enthalten, ak erforderlich ist, 
um mit dem vorhandenen Ei^enoxyd, Manganosydul, der 
Kalk-, Talk- und Thonerde Salze zu bilden oder nicht. 
Zu den erstereu Aschen gehören die der Samen, zu den 
letzteren die der Hölzer, der krautarttgen Gewächse etc. 

I. Samenaschen. Etwa 50 Grm. der lafttrocknen 
oder bei lOO'^ getrockneten Samen werden bei schwacher 
Glühhitze in einem Flatintiegcl vollständig verkohlt , die 
Kohle zu Pulver zerrieben, und j mit Wasser befeuchtet, 
einige Zeit der Einwirkung der Luft ausgesetzt, wodurch 
etwa vorhandene SchwefelmetalJe in schwefelsaure Salze 
übergehen. Man digerirt darauf das Kohlenpulver mit con- 
centrirter EssigsSure , setzt Wasser hinzu, filtrirt und wäscht 
den Bückstand mit beissem Wasser , bis die ablaufende 
Flüssigkeit nur noch schwach auf Lackmus reagirt. Die 
Koble ist dadurch vollständig oder doch fast vollständig von 

■) Von Prof. Sudeler. 
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Chlormetsllen befreit ; sie wird noch feucht in einen Platin- 
tiegel gebracht und durch anhaltendes gelindes Glühen so 
weit alB möglich eingeäschert. [Bei starker Glühhitze bildet 
flieh PhoBpborpIatia , und der Tiegel wird verdorben.) 
Zuletzt setzt tnan einige Tropfen codc. Salpetersäure hinzu 
und glüht bei aufgelegtem Deckel, wodurch die letzte Spur 
von Kohle zerstört und eine vollkommen weisse Äsche 
erhalten wird. Mit dieser vermischt man die durch Ab* 
dampfen des essigsauren Auszuges erhaltene Salzmasse, 
glüht zur Zerstörung dervorhandeneu essigsauren Salze ge- 
linde, und wägt. 

Die Asche wird im Kohlensäure -Apparat mit Salpeter- 
säure aufgesählosaen, und ihr Kohlensäure- Gehalt ans dem 
Verlust bestimmt. 

Die Salzlösung wird mit dem 10 — 12fachcn Volum 
Wasser vermischt, und der Kückstand, der aus ungelöster 
Kieselsäure [zuweilen auch Sand) und Kohle bestehen kann, 
auf einem bei 100° getrockneten und gewogenen Filtrum 
gesammelt. Man trocknet bei deiaelben Temperatur, wägt, 
digerirt den sorgiSltig vom Filtrum genommenen Rückstand mit 
stark verdünnter Natronlauge, wodurch alle, nicht als Sand 
vorhandene Kieselsäure leicht aufgelöst wird, und sammelt 
den ans Kohle nnd Sand bestehenden Rückstand anf dem 
schon benutzten Filtrum. Das Gewicht des bei 100° ge- 
trockneten Rückstandes wird von dem Gesammtgewicht der 
Asche abgezogen. Das Gewicht der Kieselsäure ergiebt sich 
aus dem Verlast. 

Aus der filtrtrten Lösung der Salze wird das Chlor 
durch salpetersaures Silberoxfd geföUt, ein Überschuss des 
Fäll uugs mittels durch Salzsäure entfernt, die Schwefelsäure 
dorch Chlorbarium gefällt, und die Überschüssige Baryterde 

■ wieder durch vorsichtigen Zusatz von Schwefelsäure abge- 
B Bchieden. 

■ Das Filtrat wird zur Trockne verdampft, die znrück- 

■ bleibenden Salze mit conc. Salzsäure übergössen nad einige 
I Zeit damit digerirt, um Salpetersäure vollständig auszutreiben 
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and ^Phosphorsäure in «Phosphorsäare überzuführen. Die 
Salzsäure wird so weit als möglich abgedampft, darauf eine 
hinreichende Menge Wasser zugesetzt und die Lösung von* 
der rückständigen Kieselsäure abfiltrirt. Diese wird geglüht, 
gewogen und mit der schon früher erhaltenen in Bechnung 
gebracht. 

Aus der Salzlösung werden Eisen, Mangan, Thonerde, 
Kalk und Magnesia durch Ammoniak« ah phosphorsaure 
Salze geföUt, nach 6 bis 8 Standen auf einem Filtrum ge- 
sammelt, geglüht und gewogen. Den Niederschlag löst 
und digerirt man mit conc. Salzsäure, stumpft die freie 
Säure mit Natron ab und vermischt mit essigsaurem Natron, 
wodurch phosphorsaures Eisenoxyd and phosphorsaure Thon- 
erde abgeschieden werden. Sie werden geglüht und ge- 
wogen, und nöthigenfalls (wenn das geglühte Salz nicht eine 
rein braune Farbe hat] nach Nr. 19 getrennt. — Aus dem 
Filtrat wird die Kalkerde durch oxalsaures Ammoniak, die 
Magnesia durch Übersättigen mit Ammoniak als phosphor- 
saure Ammoniak-Magnesia geföllt, und die mit der Kalk- 
erde verbunden gewesene Phosphorsäure aus dem Verlust 
berechnet. — War Mangan zugegen, so ist es mit der 
phosphorsauren Ammoniak - Magnesia niedergefallen, und 
färbt dieselbe beim Glühen grau oder schwarz. Die Tren- 
nung geschieht nach Nr. 26. 

Die Lösung, aus der die phosphorsauren Erden und 
Metalloxyde durch Ammoniak gefällt sind, enthält nur noch 
Alkalien und einen Theil der Phosphorsäure. Man fällt 
die letztere (nebst Schwefelsäure) mit Chlorbarium, entfernt 
einen Überschuss von Baryt durch Schwefelsäure, oder neu- 
trales kohlensaures Ammoniak, verdampft, glüht und wägt 
die Alkalien als Chlormetalle oder als schwefelsaure Salze. 
Über ihre Trennung s. Nr. 4. — Der durch Chlorbarium 
entstandene Niederschlag wird mit Salpetersäure ausgezogen, 
mit Schwefelsäure bis zur vollständigen Fällung des Baryts 
vermischt^ und aus dem mit Ammoniak übersättigten Filtrat 



die FbospboreHare als phoBphorsanre Äni 
abgescbioden. 

n. Aacben von Holz, Kräutern etc. Von ascbeo- 
reieben Kräutern wendet man ebenfalls 5U Grm. zur Unter- 
sacbang an, von den Holzarten aber, die ärmer an un- 
organischen Bestandtbeilen zu sein pflegen, und von den 
Gramineen, deren Asche sehr reich an KieseUHnre ist, 
nimmt man etwa 100 Grm. Sie werden im Plalintiegel 
verkohlt, ond die Kofate sogleich auf eine flache Forzellan- 
acbale gescbiittet, wobei sie in der ßegel langaani fort- 
gUmmt, und sich grösetentheils in Asche verwandelt. Die 
vollständige Einäscherung geschieht im Platintiegel. 

Die Analyse weicht nur in sofern von der früheren ab, 
als diese Ascheu eine grössere Menge alkalischer Erden 
enthalten, als zur Sättigung der Pbosphorsfinre erforderlich 
ist; bei der Fällung mit Ammoniak wird also sämmtliche 
Phosphorsäure ausgeschieden. Man fillrirt den entstehenden 
Niederschlag sogleich ab, fallt aus dem Filtrat zuerst 
Hangan durch Schwefelainmouiam, danu Kalk durch Oxal- 
säure und endlich die Magnesia durch phosphorsaures Am- 
moniak. Überschüssig zugesetzte Phosphorsäure trennt man 
wie oben angegeben, von den Alkalien, und wägt diese 
ftla Chlormetalle oder als schwefelsaure Salze. 

Die Stengel der Graminen geben gewöhnlich eine, 
nicht vollständig durch Salpetersäure oder Salzsäure zer- 
setzbare Ascbe. Das ungelöst bleibende , gewogene Silicat 
Bcbliesst man am besten mit Flusssäure auf, und bestimmt 
in der erhaltenen Salzlösung die mit der Kieselsäure ver- 
banden gewesenen Basen. Das Gewicht der Kieselsäure 
ergiebt sich ans dem Verlust. Auf eine Bestimmung von 
Kohle and Sand mnss in diesem Falle natürlich verzichtet 
werden. 

Siehe ferner die anderen, zum Tbeil neueren und ver- 
besserten Methoden in Liebig's und Kopp'a Jahresbe- 
richt 1850. S. 603 1857. S. 582 u. 58i. 1859. S. 693. 




Der Gaano besteht aus den veränderten Excrementen 
von Seevögelp. Er enthält eine grosse Zahl von Bestand- 
theilen, theiU in Wasser löstich, theüs darin unlöslich. Die 
Bestandtheile, von denen seine wichtige Wirkung und An- 
wendung als Dünger abhängen, sind: organische, nament- 
lichstickstoffhaltige Materien, Ämmoniaksalzo, phosphorsaure 
Salze , namentlich phosphorsaurer Kalk , und Älkalisake, 
Ihre Menge bedingt den Werth des Guauo's. Es ist wich- 
tig, ihn auf seine Güte zu prüfen, da es nicht allein vie- 
lerlei Sorten echten Guano'a von ungleicher GlUe gibt, son- 
dern der echte auch mit gewöhnlicher Erde, Lehm, Kalk, 
Sand, Steinchen, rohem Kochsalz oder Glaubersalz im Han- 
del verfälscht vorgekommen ist. 

Echter Guano hat das Ansehen einer gelbbraunen feuch- 
ten Erde, hier und da mit eingemengten weissen Theilchen 
oder Klümpchen. Nur wenige, seltener votkommende Sor- 
ten sind weiss. Er hat einen eigenen excremeot artigen 
oder urinöseu Geruch und einen schwachen, stechend salzi- 
gen Geschmack. 

Die chemische Prüfung geschiebt anf folgende Weise : 

1. Man vermischt den Guano in einer Schaale mit Ralk- 
hydrat (gelöschtem , mit Wasser zum Brei angerührtem 
Katk) , wobei er , namentlich beim Ertvärmen , stark den 
Geruch nach Ammoniak entwickeln mnss. Zur Vergleichung 
verschiedener Sorten nimmt man von jeder gleich viel, un- 
gefähr i Loth. Da die Güte zum Theil von seinem Ge- 
halt an Ammouiaksalzen abhängt, so werden sich die besse- 
ren Sorten durch den stärkeren Ammoniakgeruch au erken- 
nen geben. 

2. Auf einer tarirten Po rael lausch aale werden 4 Loth 
(oder 50 bis GO Gramm) gleichförmig gemischter und zer- 
riebener Guano abgewogen und auf dem Wasserbade (im 
Dampf von siedendem Wasser auf einem Wasserkessel) so 
lange erhitzt, bis er vollständig ausgetrocknet ist und nichts 
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nehr an Gewicht verliert. Der Q^wichtsrerlnst drfickt 
die Feiicbtigkeits -Menge aus, d'io der Guano enthält. Guter 
Guano verliert nur zwischeo 8 nnd 15 rrocent Wnsaer, ab- 
sichliich befeuchteter 20 Procent und darüber. 

Ponellan - oder Platinliege! wird 1 Loth 
(oder 15 bis 20 Gramm) Gnano abgewogen und übet der 
grossen Spiritaslampe so lange uater vollem Lnftzatrilt 
zum Glühen erhitzt, bis alles Organiscbe verbrannt, alle 
Ammoniaksalze zerstört und der Gnano in eine weisse oder 
grauliebe Asche verwandelt ist. Guter Guano binterlässt 
auf diese Weise 30 bis 33 Procent Asche , schlechter 60 
bis 80 Proc, nnd absichtlich verfälschter noch mehr. Von 
echtem Guano, gatem wie schlechtem, ist die Asche stets 
weiss oder graulich -, eine gelbe oder rötLHcbe Farbe deu- 
tet auf Verfälschung durch Lebm oder Erde. Bei diesem 
Erhitzen entwickelt guter Guano einen starken Ammoniak- 
geruch und weisse Dämpfe. 

4. Man übergiesst 1 Loth (15—20 Gr»mm) Guano in 
einer Schaale mit dem mehrfachen Volumen Wasser, erhitzt, 
schüttet die Masse auf ein kleines, im Wasserbade getrock- 
netes und gewogenes Filtrum, spült die Scbaalo vollständig 
ans und wäscht die Masse auf dem Filtrum so lange mit 
heissem Wasser aus, bis eine Probe des ablaufenden Was- 
sers durch einige Tropfen Chlorcalciumlösung nnd Ammo- 
niak nicht mehr getrübt wird. Das Filtrum mit dem aus- 
gelaugten Guano wird dann im Wasserbade vollständig ge- 
trocknet und gewogen. Je besser ein Gunno ist, um so 
weniger gibt er in Wasser unlöslichen Rückstand. Bei den 
guten Sorten beträgt seine Menge 40 bis 45 Procent, bei 

Ein mit Kochsalz oder 
sich jedoch , auf diese Art 
verhalten, er wQrde aber 
dann bei der Probe 3 viel mehr Asche geben. 

5. Man übergiesst eine Gnanoprobe mit mäsig starker 
Salzsäure. Guter Guano zeigt ein nur schwaches Aufbrau- 
sen; ein mit Kalk verfäUchter wurde stark aufbrausen und 
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in demselben Grade anch bei der Probe 3 mehr Asche 
geben. 

6. Die Asche von der Probe 3 wird in Terd&mter 
Salzsäure gelöst, wobei, wenn der Ghiano uiTer&Ischt war, 
nnr schwaches Anfbraosen statt findet. Die Anflöenng wird 
Yon dem Ungelösten abfiltrirt, dieses ausgewaschen, ge- 
trocknet, sammt dem Filtram in einem gewogenen Tiegel 
über der Spiritnslampe vollständig verbrannt nnd gewogen. 
Dieser unlösliche Rückstand, zum Theü aus Sand beste- 
hend, beträgt von gutem (ungetrocknetem) Guano nur 1 
bis 2 Procent. 

7. Die abfiltnrte Lösung in Salzsäure wird mit Am* 
moniak schwach übersättigt. Der dadurch entstehende Nie- 
derschlag besteht fast blos aus phosphorsaurem Kalk. Er 
wird abfiltrirt, ausgewaschen, getrocknet und geglüht. Seine 
Menge beträgt von gutem Guano 20 bis 26 Procent. 

8. Die von diesem Niederschlage abfiltrirte Flüssi^eit 
rerräth mit Oxalsäure nur Spuren von Kalk. Ein mit Kalk 
verfälschter würde einen sehr starken Niederschlag geben. 
Sie enthält daher im Wesentlichen nur die Alkali-Salze, im 
Betrag von 5 bis 10 Procent vom ungetrockneten Guano. 
Um sie direct zu bestimmen, was in der Begel ohne prae- 
tischen Werth ist, müsste man die Lösung mit noch mehr 
Salmiak versetzen, abdampfen, den Rückstand zur Verflüch- 
tigung des überschüssigen Salmiaks und zur Verwandlung 
der schwefelsauren Salze in Chlorüre, glühen, wägen und 
überhaupt wie in pag. 3 verfahren. 

9. Die Wasserlösung, die man bei der Auslaugungs- 
probe 4 erhalten hat, und von der man sich eine noch ge- 
sättigtere Menge bereiten kann, hat eine braune Farbe und 
einen salzigen Geschmack. Beim Verdunsten entwickelt sie 
Ammöoiak, riecht urinös und hinterlässt eine braune, kry- 
stallinische Masse, bestehend namentlich aus schwefelsaurem 
Elali und Natron, Salmiak, oxalsaurem und phosphorsaurem 
Ammoniak. Diese Lösung zeigt folgende Beactionen: Mit 
Kalkhjdrat vermischt, riecht sie stark nach Ammoniak. 



Uit Sslmiak ond Ammoniak und darauf mit scbwefel- 
saarer Slagneaia versotst, gibt sie eiaeo starken, pulverigen 
Niederschlag vou pboHpborsaurer Ammoniak- Magnesia. 

Mit Kssigaäure sauer gemacht und mit Cblorcalcinmlö- 
sung versetzt, gibt sie einen starken Niederschlag von oxal- 
Baurem Kalk. 

Mit Salzsäure sauer gemacht und mit Chlorbarium ver- 
setzt , gibt sie eine starke TrUbung von schwefelsaurem 
Baryt. 

10. Wird Guano mit kaltem Wasser ausgelangt und 
der Rückstand dann mit einer schwachen Lange von kau- 
stischem Natron digerirt, so wird die Hamskare ausgezo- 
gen. Man filtrirt die Flüssigkeit ab und übersättigt sie 
dann schwach mit Salzsäure, wodurch die Harnsäure ge- 
fällt wird. Nach dem Abßltrirßn und Auswaschen ist sie 
in kaustischer Kalilauge leicht löslich und durch Salzsäure 
wieder fällbar. Wird sie in erwärmter schwacher Sapeter- 
säure aufgelöst , die Lösung zur Trockne verdunstet und 
die Masse mit kohlensaurem Ammouiak benetzt, so ent- 
steht eine schöne purpurrothe Färbung. 

11. Die Menge an organischer Substanz kann direct 
unr durch eine organische Elementar -Analyse gefunden 
werden. Sie beträgt, das Ammoniak mitgerechnet, in gu- 
tem ungetrockneten Guano, ungefSbr 50 Procent. 

13. Die genaue Menge des SticketofTs kann ebenfalls 
nnr durch eine solche Analyse bestimmt werden. Sie be- 
trägt 12 bis 14 Procent. Die schlechten Sorten enthalten 
nur 1 bis 6 Proc. Annähernd kann man indessen den 
Stickstoffgebalt durch folgende Probe ausmitteln und da- 
durch verschiedene Guanosorten auf ihren relativen Werth 
prüfen. Diese Probe beruht darauf, dass aus Guano, wenn 
man ihn mit einer Lösung von Chlorkalk (untercblorigsau- 
lem Kalk] übergiesat , der Stickstoff der organischen Ma- 
terien und der Amrooniaksalze als Stickgas entwickelt 
13* 
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wird '*). Statt das eotwickelte Gas aufzusammeln nnd zn 
mesaeo , was schon wegen der atarkon Schaumbildung 
nicht wohl ausführbar wäre, misat man das VolumeD von 
Wasser, welches toq dem entwickelten Gas verdrängt 
wird , in beistehendem einfachen Apparat : Er besteht aus 
einer Flasche, die nngefShr ^ Pf. 
Wasser fasst, versehen mit einer 
doppeitsch enkeligen engen Gas- 
rShre. Der eine , etwas kürzere 
Schenkel wird luftdicht durch 
einen in den Hals der Flasche 
passenden Kork gesteckt und nu- 
ten aufwärts umgebogen, am hier- 
durch das Entweichen von Gas- 
bläschen möglichst su verhüten. 
Er reicht hia nahe an den Boden der Flasche. Durch den 
Kork wird noch eine zweite , ganz enge nnd knrze Bohre 
gasteckt, die nur dazu dient, um der beim Einstecken des 
Korks verdrängten Luft einen Ausweg zu geben. Der 
zweite, etwas lungere Schenkel der Kühre taucht in einen 
schmalen Gelinder oder eine Röhre, die getheilt ist, am 
besten in Gubikceutimeter. Die Flasche wird halb mit 
Chlorkalklösung ••) gefüllt und in dem beigezeichaeten klei- 
nen Glasgefäss (dem abgeschnittenen Ende einer Probir- 
rShre), in welches man, damit OB senkrecht schwimmend 
bleibt, einige Schrotkörner gelegt hat, 1 Gramm Guano ab- 
gewogen. Vermittelst der beistehenden kleinen Handhabe 
von Eisendraht wird es in die Oberfläche der Chlorkalk- 
lösung gesenkt, so dass es darauf schwimmt, der Kork mit 




') Es mnss DOch niher untersucht werden, ob hierbei der gtaie 
Sticbsioffgehalt Kasrürroig frei wird, uod wie sich überhaupl die 
Terachiedeaea SückBlafTrerbinduiigen za Chlorkalk Terhalieo. 

") Diese Lösung diusb gut bereiiet und im Dunkeln Terschios- 
len aufbewahrt werden. Sie niuss etwas öbcrachÜBsiges Rilkbj- 
dnt enlhalleu und kann dadurcb trübe sein. 
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den Höbren luftdicht aufgesetzt, die Mündung der kleinen 
Bohre mit Wachs verschlossen und die Flasche bewegt, so 
dass das Guanogefass umföllt und untersinkt. Es fliesst 
dann in den graduirten Cylinder dem Volum nach eben so 
viel Flüssigkeit aus, als sich aus dem Guano Stickgas ent- 
wickelt. Wenn die Flüssigkeit im graduirten Cylinder auf 
gleiche Höhe mit der Flüssigkeit im Entwickelungsgefass 
gebracht ist, nimmt man den Wachspfropf ab, zieht den 
Kork heraus und lässt die noch die Gasröhre erfüllende 
Flüssigkeit zu der im Cylinder fliessen, worauf man die 
Maasstheile abliesst. 1 Gramm guter Guano entwickelt 
zwischen 70 und 80 Cubikcentimeter Gas. 



120. Oxalsaurer und phosphorsaurer Kalk. 

Ein Gemenge dieser beiden Salze ist in Salpetersäure 
ohne Aufbrausen löslich und wird daraus durch Ammoniak 
wieder gefallt. In diesem frischgefällten Zustand kalt mit 
Essigsäure übergössen, kann der phosphorsaure Kalk auf- 
gelöst werden, während der oxalsaure ungelöst bleibt. 

Wird das Gemenge geglüht, so löst es sich nachher 
unter Aufbrausen in Salpetersäure auf und Ammoniak fällt 
dann aus der Lösung den phosphorsauren Kalk, während 
der an Oxalsäure gebunden gewesene aufgelöst bleibt und 
durch oxalsaures Ammoniak gefallt und quantitativ be- 
stimmt werden kann. Der phosphorsaure Kalk ist daran 
zu erkennen, dass er, frisch gefällt, nach dem Abfiltriren 
mit salpetersaurem Silberoxyd betropft gelb wird. Er wird 
wie in Nr. 13 analysirt. 

Löst man die beiden Salze in der kleinsten Menge 
Salzsäure und mischt einen Überschuss von essigsaurem 
Natron hinzu, so wird der oxalsaure Kalk gefällt, während 
der phosphorsaure aufgelöst bleibt. Aus dieser Lösung 



kann daDn der Kalk durch oxalsaures AmiRoniak und nach- 
her die PhosphoTsSure durch xc-ltwofelsaure Magnesia nnd 
Ammoniak wie in Nr. 9 gefällt werden. 

Wird das Gemenge- der beiden Salze mit coocentrirter 
Schwefelsäure übergössen und erwärmt, so wird die Oxal- 
säure in Kohlensaure- und Kohlenoxydgas verwandelt, so 
dasB man mit Änwendang des bei der Potascbeprobe be- 
schriebenen Apparates ihre Menge aus dem Gewichtsver- 
lust bestimmen kann. 

Vermischt man das Gemenge mit einem Überschuss von 
fein geriebenem Braunstein oder neutralem chromsaurem 
Kali oder Bleisuperosyd und verdünnter Schwefelsäure und 
erwärmt gelinde, so wird alle Oxalsäure in Kohlensäure 
verwandelt, deren Menge in demselben Apparat bestimmt 
werden kann. 2 Aeq. Kohlensäure entsprechen 1 Aeq. 
Oxalsäure. 

Wendet man bierbei Bleisuperoxyd an, digerirt nachher 
die Hasse noch gehörig lange, um aus allem pliosphorssn- 
ren Kalk die Phosphoreäure frei zu machen, mischt dann, 
zur Äbacheidung des Gypses, das mehrfauhe Volumen Al- 
kohol hinzu, filtrirt und wäscht mit Alkohol aus, so kann 
man aus der Auflösung, nach Verdunstung des Alkohols, 
die PhosphorsSure durch schwefelsaure Talkerde und Am- 
moniak fällen (Nr. 9j und quantitativ bestimmen. 

Eine sehr genaue Bestimmungs-Methode der Oxalsäure 
beruht auf ihrer Verwandlung in Koblensäure durch eine 
Auflösung von Goldchlorid unter Reduction des Goldes, 
welches gewogen und aus dessen Monge die der Oxalsäure 
berechnet wird. 3 Aeq. Oxalsäure reduciren 1 Aeq. Gold 
= 197. 

Das Gemenge der beiden Salzo wird hierzu in der 
kleinsten erforderlichen Menge Salzsäure aufgelöst (ein zu 
grosser Überschuss verhindert die Reduction des Goldes), 
mit einem Überschuss einer Lösung von Goldcblorid oder 
besser von Natrium goldchlorid vermischt mit vielem Wasser 
verdünnt und sum Sieden erhitzt. Das reducirte, zusam- 
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meDgeballte Gold ist leicht auszuwBBchei: 
ttocknet, geglüht und gewogen. 

ÄUB der Flüssigkeit wird das fiberschüaaige Gold durch 
Schwefel wasBerstoffgaB oder durch Köchen mit Oialsäuro 
gefällt, und Phosphorsäure und Kalk danu wie in Nr. 13 
getrennt und bestimmt, 



121. Potasche- und Soda-Probe. 

Die im Haodel vorkommenden Potaache- und Sodasor- 
ten enthalten sehr verschiedene Mengen von fremden Sal- 
zen. Ihr Gehalt an kohlensaurem Alkali, von dem allein 
ihr Werth abhängt, variirt zwischen 40 und 95 Proc. 

Die Potaache enthält namentlich Chlorkalium, schwefel- 
saures , kieselsaurea und phosphorsaures Kalt , und kohlen- 
sauren, phosphor Bauren und kies eis uuren Kalk. 

Die Soda enthält oft Chlor- und Schwefel -Natrium, 
Bchwefelsaures , hieselsaurea und untersehwefligsaurea Na- 
tron, oft indeaaen auch Natronhydrat. 

Die Prüfung auf ihren Gehalt au kohlenaanrem Alkali 
kann auf mehrfache Weise geschehen. 

I. Durch die Titrirprobe, nämHch durch ge- 
naues Sättigen einer abgewogenen Probe mit ver- 
dännter Schwefelsäure von bekanntem Sättigunga'- 
veimBgen. 

Zur Bereitung der Probesäure vermiacht man z. B. 70 
Gramm englischer Schwefelsäute mit 600 Grm. Wasser. 

Man wägt 5 Grm. reines wasserfrelea kohlensaures Na- 
tron ab, löst es in heisscm Waaaer und färbt die Lösung 
mit ein wenig Lackmustinctur blau. 

Aus der graduirtea Tropfröhre tropft man, zuletzt sehr 
vorsichtig, von der Probesäure hinzu, bis die Lösung eben 
roth geworden ist und Striche, die mit der Flüssigkeit auf 
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Lackmuspapier gemacht werden, nach dem Trocknen an- 
fangen roth zu bleiben. 

Man beobachtet dann, wieviel Maasstheile' Säure verbraucht 
sind. Man' fügt nun der ganzen Säuremenge noch so viel 
Wasser hinzu, dass gerade 100 Maasstheile von dieser ver- 
dünnten Säure erforderlich sind, um 5 6rm. reines kohlen- 
saures Natron zu sättigen. Dieser Yorrath von Probesäure wird 
wohl verschlossen aufbewahrt. Sie gibt in einer Potasche oder 
Soda den Gehalt an kohlensaurem oder kaustischem Alkali 
unmittelbar in Procenten an, wenn man von den Proben eine 
5 6rm. kohlensaurem Natron äquivalente Menge abwägt. 

100 Probesäure sättigen 5,000 6rm. kohlens. Natron. 

100 — — 2,935 — Natron. 

100 • — — 6,487 — kohlens. KaU. 

100 — — 4,421 — Kali. 

Nimmt man also von einer Potasche 6,487 Grm. , so 
geben die verbrauchten Baumtheile Säure unmittelbar den 
Gehalt an kohlensaurem Kali an, nimmt mau 4,421 Grm., 
so erfährt man die Menge von wasserfreiem Kali. 

Statt der Schwelsäure kann man zu diesen Proben 
auch sehr zweckmässig reine krystallisirte Oxalsäure an- 
wenden. Man gibt ein Atomgewicht, nämlich 63 Gramm, in 
eine Literflasche, füllt diese zu | mit Wasser, lässt die 
Säure sich auflösen und giesst dann bei 17^,5 C. so viel 
Wasser hinzu, dass die ganze Lösung genau 1 Liter oder 
1000 Oubikcentimeter ausmacht. 

' 100 C. 0. dieser Probesäure werden also ^ Atomge- 
wicht eines jeden Alkalis genau sättigen. Man wägt daher 
von dem zu prüfenden, wasserfreien Alkali j^^ Atomgewicht 
in Grammen ab , also von Potasche 6,92 Grm., von Soda 
5,32 Grm. Um ganz genaue Hesultate zu erhalten, ver- 
fährt man auf folgende Weise: man bringt die Probe mit 
etwas Lackmustinctur in eine kleine Kochflasche und lässt 
aus der Tropfröhre die Probesäure zufliessen, bis die Farbe 
aus Blau in Violett übergeht und das Aufbrausen schwächer 
wird. Man erhitzt nun zum Sieden und lässt noch mehr 
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Frobesänre hinzu, bis die Farbe Tollkommen twiebelroth 
geworden ist. Hierauf läsat inao nocli & oder 10 C C. 
ProboiiSure im Überschues binzn. Das Alkali ist non Obet- 
eättigt. Durch Kocben, Scbültetu unil znlelEt AusKaugi-u 
mit einer (jilasröbre wirit die lelzle Spur K ob leoa Kare ent- 
fernt. Nun bat mau genau zu bestimmen , um vie viel 
der Sälli^ugspunkt des Alkalis äberacbritlen iet. Diess 
geschieht dadurch, dass man aua einer in j'^C. C. getheil- 
ten Tropfröhre eine Lösung von kaustiBChem Natron zu- 
Iropren lässt, die bo titrirt ist, dass sie heim Vermischen 
mit einem gleicbeo Volumen der ProbesHure genau neutra- 
lisirf wird*). Die rotbe Farbe geht dann rasch in Violett 
und dann plötzlich in reines Blau über. Man zählt nnu 
die verbrauchten Cubik-Centimeter NatronUug'e und zieht 
sie von den verbrauchten C. C, Probesäure ab; der Kest 
gibt dann die Proceute an reinem kohlensaurem Alkali. 

Die zu diesen Maass - Analysen 
dienende Tropfrütire (Bürette) hat 
man von verschiedener Consiruction. 
Die gewöhnlichere Art ist die Fig. 1 
abgebildete, eine ungefähr 0,25 Me- 
ter (oder 12 Zoll) lange und 0,010 
Meter (oder 6 Linien) weile, unten 
EU geschmolzene Glasröhre, anderen 
Boden eine zweite, sehr viel engere 
Glasröhre parallel damit angelöihet 
ist, aus deren umgebogener schar I 
kantiger MUnduug die Probeflässig- 
keit auBgetroptt wird. Der ganze Apparat ist in bestimmte 
If aasstheile , am einfachsten in 25 bis 50 Cubikcentimeter 

■) Die>>e NatronUiig* mus» Töllig kohlfnaäiirefrei »ein. Min 
brwalirl f\e unfirandprl auf. indem man Ah Flairhc mil einem 
Kork viTschlicHl, durch den eine gewnhnliche an beiden Enden 
offene Chio (calcium röhre geiiecLl iai, ilie man mil eiot^m lerrie- 
beueu Gemengt! tdii Glaubcnili uod ÄliLilk gefüllt tial. 
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nin! BrachttiAile davon getheilt. Oben, nator dem Tfiveaa 
der MöDdong' der Ana^nsatöbre, ist der Nnllpttakt. 

Eine andere Art bt die Fig. 2 abgebildete, die ana 
einen) einiigen, getheilten Robi besteht, das oben mit 
einem eogmÜDdigen Aasäaasscbnabel and mit einer EingosB- 
öffnnng versehen i^t. 

Eine dritte Art Trop^öhre. die beqnemate nnd zweck- 
mässi^te , die man am leichtesten sich selbst verfertigen 
kann, ist die in beistehendei Fi^or abgebildete. Sie be- 
steht atia einer in 25 bis 50 Cobit- 
centimeter getfaeillen, nnf efahrO.OlO 
Meter weiten Glasröhre, die unten 
en^ aosgezogen ist. An dieses of- 
fene Ende wird eine ongelahr I Zoll 
lange enge Röhre von vulkanisirtem 
Eaatachncrk angebunden, m deren 
untere OeSfnoDg eine kurze, eng aus- 
gesogene und scharf ubgeschuittene 
GlasTfihre -als AnsCropf-ÖffnnDg ge- 
steckt und festgebunden ist, jedoch 
so, dass iwischen den beiden Enden 
n längerer Zwischenraum bleibt. Auf diese 
Stelle der Kaolschuckröhre wird die in beistehender Figur 
in natfirlicher GrSsse abgebildete, aus dickem Messiagdraht 
gemachte Klemme , die sich durch Druck auf die beiden 
Enden öffnet und beim Sacblassen des Drucks von selbst 
wieder schliesst. anfgeselzt nnd dadorch die AasänssTÖhre 
abgeschlossen. Beim Gebraacb wird die Bohre vermittelst 
einer Klammer senkrecht über da» Gefass mit der zu pro- 
birenden Flüssigkeit befealigl. Durch Druck auf die Enden 
der Klemme bewirkt man die Öffnung des Kantschuck- 
kaoals, also da^ Ausfliessen der Flfissigkeil , die man mit 
der grössten Sicherheit nnd Schärfe in einzelnen TVopfen 
ausfliessen lassen kann. Beim Beginn der Operation fällt 
man die Röhre bis über den Nullpunkt mit der Probo- 
fltlBsigkeit und lässt dann durch Druck auf die Klemme so 
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viel ansflicgsoD , dase die Flflssigkeit gensn auf den Null 
punkt zu stehen kommt. 

n. Darch Bestimmung dar entwickelten 
KohlenBäuremenge. 

Ans einer abgetrogenen Probe entbindet mftn in einem 
mit der Säure abgewogenen Apparat die KohlensBnre und 
bestimmt aus dem Ge wich tsverlast des Apparats deren 
Menge. 

Der hierzu dienende 'Apparat kann auf rerscbiedene 
Weise eingerichtet werden. Der in beistehender Figur in 
nngefähr ^ der natürüchen Grösse abgebildete zeigt im 
Allgemeinen das Prinzip und entspricht in seiner speciellen 
Einrichtung volikommen dem Zweck. Er besteht aus einer 
kleinen, leichten Fiasche, ver- 
Bcbliessbar durch einen doppelt 
durchbohrten Kork, Durch die 
eineÖfToung in demselben ist ein 
mit Chlorcaicinmstßckchen gefüll- 
tes Rohr gesteckt, darch die an- 
dere eine auswendig rechtwinklig, 
im Innern der Flasche mit deren 
Wand nngefähr parallel gebogene 
enge Glasröhre gesteckt, die bis 
nahe an die Oberflüche der Flüs- 
sigkeit reicht. 

Die Probe wird in der Flasche abgewogen, die Flasche 
etwa bis zu j^ mit Wasser gefüllt und alsdann vermittelst 
einer schmalen Pincette die kleine Röhre voll Sfture hinein- 
gestellt. Die Länge dieser Röhre rouss so beschaffen sein, 
dass sie im Glase nicht umfailen kann, sondern dass sie 
die in der Figur angegebene Stellung bekommt. Als Säure 
wendet man am besten concentrirte Schwefelsäure an, in 
mehr als hinreichender Menge, um alle Kohlensäure aus 
zutreiben. (Bei den Carbonaten von Kalk, Baryt, Blei, 
^^ mtlsste man Salpetersäure anwenden), ^ Hierauf wird der 
H Kork mit dem Chlorcalciumrohr und der gebogenen Rühre 
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luftdicht aufgesetzt, der ganze Apparat genau gewogen und 
die Mündung der letzteren mit einem kleinen Kork oder 
mit Wachs luftdicht verschlossen. 

Alsdann wird der Apparat vorsichtig so geneigt, dass 
eine kleine Menge Säure aus dem Hohr an der TVftnd des 
Glases allmälig herunter fliesst und Salz zersetzt. Die sich 
entwickelnde Kohlensäure enlweicht^iurch das Ohlorcalcium- 
rohr, in welchem das mit verflüchtigte Wasser zurückge- 
halten wird. Man lässt nicht eher neue Säure zufliessen, 
als bis das durch die ersten Antheile bewirkte Aufbrausen 
aufgehört hat und auch beim gelinden Umschütteln kein 
neues entsteht. Wenn zuletzt alles Aufbrausen aufhört, das 
Salz also vollständig zersetzt ist, nimmt man den Pfropf 
von der kleinen Röhre ab und saugt an der Mündung des 
Chi orcalciumr obres langsam und so lange Luft, durch die 
Flasche, bis man den Geschmack der Kohlensäure nicht 
mehr bemerkt. Bei sehr exacten Bestimmungen müsste 
man an die kleine Röhre ein zweites Ohlorcalciumrohr bin- 
den, um die Luftfeuchtigkeit abzuhalten. 

1. Potasche, Der Gehalt an Feuchtigkeit wird durch 
längeres Erhitzen bis zu ungefähr 200^ gefunden. Man 
nimmt dazu 2 bis 5 Gramm Potasche. 

Um unmittelbar ohne Rechnung vermittelst des obigen 
Apparats den Procentgehalt der Potasche an kohlensaurem 
Kali zu finden, macht man die Probe mit 3,14 Gramm. 
Da 3,14 Grm. reines kohlensaures Kali 1,00 Grm. Koh- 
lensäure geben, so drücken die Centigramme entwichener 
Kohlensäure den Procentgehalt an kohlensaurem Kali aus. 

2. Soda, Man nimmt zur Probe 2,41 Gramm. Diess 
ist die Menge reines kohlensaures Natron, aus welcher 
die Säure 1,00 Grm. Kohlensäure entbindet. 

Enthält eine Soda kaustisches Natron, daran erkennbar, 
dass ihre Lösung nach Zusatz von überschüssigem Chlor- 
barium alkalisch reagirt, so verfährt man auf folgende Weise : 

2,41 Grm. der wasserfreien Probe werden mit etwa 3 Th. 
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reinem Quarzsand and etwa ^ gepulvertem kohlensaurem 
Ammoniak zusammengerieben, mit Wasser befeucLtet und 
nach einer Weile bis zur Austreibung allen Wassers und 
Ammoniaks gelinde erhitzt. 

Nach dem Erkalten bringt man die Masse in den Ap- 
parat und verfuhrt wie oben. 

Um einen Gehalt an Schw^felnatiium oder unterschwef- 
ligsaurem Natron in der Soda bei der Probe unschädlich 
zu machen, mischt man zuvor etwas chromsaures Kali in 
Auflösung hinzu, wodurch jene Beimengungen zerstört werden. 



122. Brauosteio-Probe. 

/ 

Guter Braunstein , welcher fast bloss aus Superoxyd 
besteht , ist krystallinisch , gibt ein schwarzes Pulver und 
entwickelt, nach dem Trocknen, beim Glühen kein oder 
nur Spuren von Wasser. Gewöhnlich aber enthält der 
Braunstein fremde Mineralien, namentlich Manganoxydhydrat. 
Um seinen Gehalt an Superoxyd , d. h. an verwendbarem 
Sauerstoff zu finden, hat man mehrere Methoden. 

L Man bringt eine abgewogene Menge höchst fein ge- 
riebenen Braunstein, in dem zur quantitativen Kohlensäure- 
Bestimmung dienenden Apparat, mit Schwefelsäure und 
einer Auflösung von Oxalsäure in Berührung, wobei schwe- 
felsaures Manganoxydul entsteht, indem aller Sauerstoff, der 
mit Manganoxydul verbunden gedacht werden kann, als 
Kohlensäure weggeht. 

1 Aequivalent reines Superoxyd = 59,5 bildet 2 Aeq. 
Kohlensäure = 44. 

Also bilden 0,99 Gramm Superoxyd 1,00 Grm. Koh- 
lensäure. Am besten wendet man zur Probe die dreifache 
Menge Braunstein an, nämlich 2,97 Grm., die man mit 
einer Auflösung von 2,5 Grm. neutralem oxalsanrcm Kali 
übergiesst, worauf man die Schwefelsäure zufliessen lässt, 



nod dWidirt dann die Menge der weggegan^aen Kohlen- 
säure mit 3. Sie drückt den ProceutgehaU des Itrauasteina 
an Superoxyd aus. 

H. Der feingeriebene und gewogene Brauusteia wird 
in einem versch Hess baren Kolben mit Wasser vermischt, 
einige blanke und gewogene Kupferstreifen hinzugegeben 
und dann Salzsäure zugemischt. Man digerirt daun den 
mit einem engen Gasrohr verBchlossenen Kolben , bis sich 
aller Braunstein aufgelöst hat , mit der Vorsicht dass sich 
kein freies Chlor entwickelt. AUdann erhitzt man \ Stunde 
laug zum Siedeo, verschUesst luftdicht, lässt erkalten, giesst 
nachher die Flüssigkeit ab , wäscht das zurückgebliebene 
Kupfer erst mit ganz verdünnter Salzsäure, nachher mit 
reinem Wasser ab, trocknet und wägt es. 

2 Aeq. Kupier = 63,4 Theile, nehmen, um Chlor lir zu 
bilden, 1 Aeq. Chlor = 35,5 Th. auf. Also 63,4 : 35,5 
wie die aufgelöste Menge von Kupfer zu x (der gesuchten 
Chlormenge). 

1,22 Grm. reinea Superoxyd entwickeln 1,00 Chlor, 
bewirken also die Aufiösnug von 1,78 Kupfer. 



123. Chlorkalk -Probe 

Der im Handel vorkommende Bleichkalk ist ein va- 
riirendes Gemenge von unter chlorigsaurem Kalk und Chlor- 
calcium mit Kalkhydrat, Mit einer Säure behandelt, ent- 
wickelt er den ganzen Gebalt an Chlor in freiem Zustand. 
Um seinen Werth, d. h. seinen OeLalt an wirkendem Chlor 
kennen zu lernen, kaan man auf verschiedene Weise ver- 
fahren. 

I. Man löst 14 Gramm reine arscnigo Säure in Kali- 
lauge auf und mischt so viel Wasser hinzu, dass man im 
Ganzen das Volum von 2000 Maasstheilen der gradnir- 
ten Tropfröhre hat. Alsdann einhalten 100 Maaaatheilo 
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dieser Lösung 0,7 Orm. arsenige Sänre, und die Chlorid- 
sang, welche erfordert wird, am diese in Arseniksäare za 
verwandeln , enthält 0,5 Orm. Ohlor^ da 1 Aeq. = 99 
arsenige Säare, 2 Aeq. = 71 Chlor braucht, um zu 
Arseniksäare zu werden. 

Man wägt 5 Orm. Chlorkalk ab, zerreibt ihn innig mit 
Wasser, spült ihn in einen Cylinder und mischt so viel 
Wasser hinzu, dass das Oanze 200 Maasstheile der Tropf- 
röhre ausmacht. 

Dann bringt man 100 Maasstheile von der Arseniklö- 
sung in ein Becberglas, verdünnt mit Wasser, setzt über- 
schüssig Salzsäure hinzu und färbt die Flüssigkeit mit 
1 — 2 Tropfen schwefelsaurer Indigauflösung. 

' Nun mischt man von der frisch geschüttelten und in 
die graduirte Tropfröhre gebrachten Chlorkalklösung zu 
der gefärbten Arseniklösung, bis die Farbe eben verschwun- 
den ist. Die verbrauchte Chlorkalklösung hat 0,5 Orm. 
Chlor enthalten. 

Hätte man z. B. 90 Maastheile Chlorkalklösung ver- 
braucht, so würden die 5 Orm. Chlorkalk 1,111 Orm. Chlor 
enthalten haben, oder 22,22 Procent. 

Oanz reiner und unveränderter Chlorkalk, wie er nie 
im Handel vorkommt, enthält im Oanzen 48,9 Proc. Chlor. 

II. Man übergiesst eine abgewogene Menge Chlorkalk 
in einem Kolben mit etwas Wasse, mischt einen Über- 
schuss von chloridfreiem Eisenchlorür und darauf sogleich 
Salzsäure hinzu, stellt einige blanke, gewogene Kupferstrei- 
fen hinein und kocht, bis das entstandene Chlorid wieder 
in Chlorür verwandelt ist, worauf man das Kupfer ab- 
wäscht, trocknet und wägt. Die Rechnung ist dieselbe wie 
in Nr. 121. 
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124. Salpeter- Probe. 

Die Menge der Feuchtigkeit im Rohsalpeter findet man, 
indem man 5 bis 10 Gramm, lufttrocken und zerrieben, 
längere Zeit bis ungefähr 150^ erhitzt. 

Die Ausmittelung seines Gehaltes an fremden Salzen 
von Schwefelsäure und Chlor, von Ealk und Magnesia, 
durch die gewöhnlichen Methoden würde zu umständlich 
sein ; rascher würde man mit titrirten Auflösungen der Kea- 
gentien, d. h. durch Maassbestimmungen, den Zweck er- 
reichen. 

Als Kennzeichen für die Güte des Salpeters wird der 
Bruch betrachtet^ der bei reinem Salpeter grosskrjstallinisch, 
glänzend ist, aber schon bei 2 Proc. Kochsalz- Gehalt kör- 
nig und matt wird. Eine Beimengung von salpetersaurem 
Natron (Chilisalpeter) hat dieselbe Wirkung. 

Ein anderes, ebenfalls nicht genaues, aber für die Pra- 
xis meist anwendbares Probirverfahren beruht darauf^ dass 
eine Lösung von reinem Salpeter bei der Temperatur, bei 
der sie gesättigt ist, noch andere Salze ^ namentlich Koch- 
salz, auflösen kann. 400 Gramm zerriebener Eohsalpeter 
werden mit 500 Cubikcentimeter einer Lösung von reinem 
Salpeter geschüttelt, die Masse dann abfiltrirt^ das Salz mit 
neuen 250 C. C. gesättigter Salpeterlösung ausgewaschen, 
bei 100^ getrocknet und gewogen. Der Gewichtsverlust 
zeigt die Menge der fremden Salze an. Da dieses Ver- 
fahren mit mehreren Fehlerquellen behaftet ist und den 
Gehalt an reinem Salpeter durchschnittlich um 2 Procent 
zu hoch angiebt, so werden 2 Proc. dem Verlust, d. h. dem 
Gehalt an fremden Salzen hinzugerechnet. 

Genauer ist folgende Probe, die darauf beruht, dass 
man das salpetersaure Kali im Kohsalpeter in kohlensaures 
verwandelt und dessen Menge, wie bei der Potascheprobe, 
durch titrirte Schwefelsäure bestimmt. 

9,475 Gramm reiner Salpeter geben eine Quantität koh 
lensaures Kali, die 100 Maastheile der bei der Potasche- 



probe angegebenen Probesäiire sSttigt. Bei Anwendung 
dieser Menge eines unreinen Saipeters werden also die ver- 
brauchten Maasstbcile unmittelbar die Frocente au reinem 
Salpetersäuren) Kali im ßohsalpeter anicigen. 

Man wägt ^ Bo viel, nSnilich 2,369 Grm. RohBalpeter 
ab, Termischt ihn inuig mit 1 Grm, reinem, fein sertheil- 
ten Graphit*) und, zur Mäsigung der Verbrennung, mit 
12 Grm. grglUbtem und fein geriebenem Kochsak. Die 
Masse schultet man in einen Platintiegel und erhitzt sie 
darin über i!er Gas- oder dpiritnslampe liüigere Zeit zum OHl- 
hen, indem man zuletzt etwas chlorsaures Kali aufstreut, für 
den Fall der Salpeter schwefelsaure Salze enthält. Nach- 
dem letzteres vollständig zersetzt und die Masse erkaltet 
JBt, lÜBt mau sie in Wasser auf und tropft, wie bei der 
Potasuheprohe, die Probesäure hinzu. Die Anzahl der ver- 
brauchten Maaastheile an Säure wird mit 4 multiplicirt, um 
den pro centi sehen Gehalt an reinem Salpeter zu geben. 

Wegen der grossen Menge von beigemengtem Kocliaala 
kann diese Probe nicht durch WSgung der autweieliendeu 
Kohlensäure in dem Kohlensäureapparat ausgeführt werden. 

Am einfachsten scheint die Salpeterprobe auf die Weise 
ausführbar zu sein, dass man den abgewogenen Salpeter 
mit dem doppelten Gewicht zweifach' chromsaureu Kali's, 
das vorher geschmolzen ist, zu sarameii schmilzt, bis alle 
Salpetersäure ansgetriehen ist. Der Gewichtsverlust drückt 
deren Menge und folglich den Gehalt an reinem salpcter- 
■auiem Kali aus. 



*) Bei Anwendunjt \oa gewöhnlicher Kohle kann Cjsak*- 
tium und cymieaiirea Kali «nlslrhea. Deu ruinia Graphit erhalt 
man wenn man Ceylon- Oriphil mit ,', chloraaurcm Kali Ter- 
■nischt uai in conc. SchwcfeliSure cinlragl , iromit man ibn so 
lange ernärml , bis sich keine Säuredämpfe mpbr zeigen. Die 
Hflise wird dann in Waiier geichtitlct . An tjraphil gewiichen 
und geglüht, wobei er sehr aufucbwilll. 
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1 25. Schies^pulver. 

1. Zar Bestimmung der Feuchtigkeit werden 5 bis 10 
Oramm Pulver bei 100^ im Luftbad oder sicherer in einem 
trocknen Luftstrom getrocknet. 

2. Eine gleiche Menge wird in einer Beibschaale mit 
Wasser befeuchtet, zerrieben und mit Wasser auf ein Fil- 
trum gebracht und darauf vollständig ausgewaschen. Die 
erhaltene Salpeterlösung wird in einer tarirten kleinen Por- 
zellanschaale zur Trockne verdunstet, die trockne Masse 
einige Zeit bis zu 200^ oder selbst bis zum Schmelzen des 
Salpeters erhitzt und gewogen. 

3. Um die Menge des Schwefels zu bestimmen, werden 
5 Grm. Pulver mit 5 6rm. wasserfreiem kohlensauren Na- 
tron, 5 Grm. Salpeter und 20 Grm. verknistertem Kochsalz 
sehr innig vermischt und in einem Platintiegel bis zum Glü- 
hen erhitzt. Die Masse wird nach dem Erkalten in Was- 
ser gelöst, mit Salpetersäure schwach tibersättigt und die 
Schwefelsäure^ durch Chlorbarium gefallt (S. Nr. 3). 

Die Menge der Kohle ergiebt sich aus der Differenz. 
Um ihre Beschaffenheit ausmitteln zu können, ob sie ganz 
oder absichtlich nur unvollständig verkohlt ist, wird das 
vom Salpeter befreite Gemenge von Schwefel und Kohle 
mit einer Lösung von Einfach-Schwefelkalium gekocht und 
dadurch der Schwefel aufgelöst, wora^af die Kohle vollstän- 
dig ausgewaschen und getrocknet wird. Das Schwefelkalium 
darf kein freies Kali enthalten, weil dieses eine unvollstän- 
dig verkohlte Kohle auflösen würde. — Zur Ausziehung 
des Schwefels ist auch Schwefelkohlenstoff anwendbar. 
Sowohl Schwefel als Kohle sollen auch durch Kochen mit 
einer Lösung von übermangansaurem Kali vollständig oxj- 
dirbar sein. Das abgeschiedene Manganoxjd wird nachher 
durch Salzsäure aufgelöst und die Schwefelsäure durch 
Baryt gefällt. 




126. Cy au wasserstoffsäure. 
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Um iD einer Flüssigkeit , welche nui freie BUnsäure 
enthält, deren Gehalt zu bestimmen, wird eine abgewogene 
Kenge unter starkem Bewegen allmälig mit salpeteraaurem 
Silberoxyd verselzt, bis keine Trübung mehr erfolgt und 
der GemcL nach Bkusäure vollständig veracbwunden ist. 

Das gefiülte Cyanailber wird auf einem bei 120*" ge- 
trockneten und gewogenen Filtrum abfütrirt, gewaschen, 
bei 120" getrocknet und gewogen. 

Zur Bestimmung des Blausäutegehalts in der Aqua 
amygdalarum amararnm und A. laurocerasi müssen diese 
Wasser zuvor mit Ammoniak, dann mit Silbersala und zu- 
letzt mit Salpetersäure versetzt werden. 

Enthält eine Flüssigkeit zugleich ChlorwaeserstofFaäure, 
so fäUt man aus einem bestimmten Theil davon Chlor und 
Oyan durch Salpeter saures Silberoxyd und wägt den Nie- 
derschlag auf einem bei 120" getrockneten Filtrum. Zu 
einem anderen bestimmten Theil mischt man eine Lösung 
von Borax und verdunstet vollständig zur Trockne. Hierbei 
wird alle Blausäure verflüchtigt und die Salzsäure bildet 
Cblornatrium. Der trockne Rückstand wird in Wasser ge- 
lüat, mit Salpetersäure versetzt nnd das Chloi durch Sil- 
bersalz gefüllt. 

Ein anderes, sehr rasch ausführbares Verfahren, den 
Blausäuregehalt in einer FluaBigkett, im Bittermandel- nnd 
Kirschlorbe er- Wasser, den Cyangehalt im rohen Cyankalium, 
zu bestimmen, beruht darauf, dass 1 Aeq. Cyankalium mit 
1 Aeq. Cyanailber eine lösliche Vcrbiudnng bildet, welche 
durch Überschüssiges Alkali nicht zersetzt, woraus aber 
durch salpetersaures Silberosyd Cyansilher oder, wenn man 
etwas KochsalzlöBung augemischt hat, Chlorsilber gefällt 
wird. Man versetzt die abgewogene blauaäur ehaltige Flüs- 
sigkeit mit Aetzkalilösung bis zur stark alkalischen Reaction, 
14* 
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und dann mit einer titrirten Silberlösong bis zur beginnen- 
den bleibenden Trübung. 1 Aeq. von verbrauchtem Silber 
in der Silberlösung entspricht genau 2 Aeq. Blausäure. 

10 Gramm reines Silber werden in Salpetersäure auf- 
gelöst, die Lösung vollständig zur Trockne verdunstet, das 
Salz in Wasser gelöst und mit so viel Wasser verdünnt, 
dass die ganze Lösung 1000 Cub. Cent, beträgt. 100 C. G. 
davon, die also 1 Grm. Silber enthalten, zeigen 0,5 Grm. 
wasserfreier Blausäure oder 0,481 Gjan oder 1,206 Cyan* 
kalium an. 



127. Kaliumeisencyanür, 

2K€y-f Fe€y + 3aq. 

Durch längeres Erhitzen des fein geriebenen Salzes bis 
zu ungefähr 200(> bestimmt man den Wassergehalt. 

Der Cyangehalt kann direct nur durch eine organische 
Verbrennungs-Analyse gefunden werden. 

Zur Bestimmung des Eisengehalts vermischt man das 
Salz innig mit dem l^^fachen Gewicht Salpeter und dem 
gleichen Gewicht kohlensauren Natron und erhitzt das Ge- 
menge im Platintiegel allmälig bis zum Glühen. Bei Auf- 
lösung der Masse in Wasser bleibt das Eisen als Oxyd 
zurück, welches ausgewaschen, geglüht und gewogen wird. 
Da es eine kleine Menge Alkali enthalten kann^ so wird 
es in Salzsäure gelöst, durch Ammoniak wieder gefällt, ge- 
waschen und geglüht. 

Zur Bestimmung des Kalium- und des Eisen - Gehalts 
wird das Salz in Wasser gelöst und mit essigsaurem Blei- 
oxyd gefällt. Der Niederschlag, Bleieisencyanür , wird ab- 
filtrirt und ausgewaschen. 

Aus der Flüssigkeit, welche alles Kalium als essigsaures 



Kali enthält, wird das überschiiasigG B!ei durch Schwefel- 
wasaeratoffgas oder Schwefelammonium geföllt, die filtrirte 
Flüssigkeit nbgedarapft, geglüht, das kohlensaure Knli durch 
Salzsäure in Chlorkalium verwandelt und ah solches nach 
gelindem Glühen gewogen. 

Das Bleieiaencyanür wird durch Digestion mit Schwe- 
folammonium zersetzt, die Löauug von Ammoniumeisen- 
cyanflr ahfiltrirt, eingedampft und die zurückbleibende Masse 
bei Luftzutritt so lange geglüht, bis reines Eisenoxyd zu- 
rückbleibt. 

Wahrscheinlich lägst sich das Kaliuroeiaencyantir auch 
durch Erhilzcn mit saurem schwefelsaurem Ammoniak zer- 
setzen. Nach dem Glühen der Masse würde dann ein Ge- 
menge von Eisenoxyd und schwefelsaurem Kali bleiben, 
aus welchem letzteres durch Wasser auszuziehen wäre. 
Oder man würde zur Sicherheit den geglühten Rücksta 
in Salzsäure losen, das Eiscuoxyd durch Ammoniak fälli 
die Flüssigkeit abdampfen und das zurückbleibende schwe- 
felsaure Kali glühen und wägen. 



128. Verfahren bei einer Vergiftung: durch Arsenik. 

Bei dem durch die eigenthiimlichen Krankheitssymptome 
und andere Indicien entstandenen Verdachte einer Vergif- 
tung durch Arsenik muss das G-ift in dem Inhalte des Ma- 
gens und Dnrmkanals, in der Masse dieser Organe selbst, 
in anderen ganzen Organen, wie der Leber, Milz, Lunge, 
in dem Äusgebrochenen, in der Substanz der Gegenstände, 
auf die erbrochen wurde, in dem Harn und in den Fäces 
aufgesucht und nachgewiesen werden. Je nach der Be- 
Bchaffenheit des Falles ist es in dem einen oder andern 
Organ, in der einen oder anderen Masse oder in mehreren 
zugleich au suchen und nachzuweisen. Femer kann es noth- 
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wendig werden, die Überreste von verdächtigen Speisen 
oder die Gefässe , worin sie enthalten waren , so wie Ge- 
Risse oder Papiere , die das angewandte Arsenik enthalten 
haben konnten, za untersuchen. Bei schon lange begraben 
gewesenen und längst in Pänlniss übergegangenen Leichen 
und gänalicher Verraoderung des Sarges kann die Untersa- 
chnng der umgebenden Kirchhof- Erde auf einen aus der 
Leiche ataramenden Ärsenikgebalt nothwendig werden. 

Der chemischen Untersuchung muss zunächst eine sehr 
sorgfältige Betrachtung der Content« des Magens nnd 
Dannkanals oder der aus gebrochenen Massen voransgohen. 
In neuen reinen Porcelianscbnlen werden die Massen aus- 
gebreitet, mit ungebrauchten Glasstäben oder Spateln zer- 
rührt und mit Hülfe der Lupe betrachtet. Vor Allem hat 
mau nein Augenmerk auf kleine, weisse, harte Partikelchen 
oder Kärncben zu richten, die noch unaufgelöst gebliebene 
arsenige Säure sein können und die man sorglUitig mit 
einer Pincetle auszulesen sucht. Namentlich hat man sie 
in den Falten der Scbleimheit des Magens und Darm- 
kanals zu suchen. Durch Verdünnen der Contentn mit 
destillirtem Wasser oder besser mit Weingeist und Ab- 
schlämmen der aufgerührten, leichteren organischen Materie 
gelingt es oft leicht , eine grössere Menge des schweren 
Arsenikpul Vera für eich abzuscheiden. 

Das Endziel aller chemischen Operationen bei einer 
solchen gerichtlichen Untersuchung ist, das Arsenik in 
SubstanB, und awar in seiner elementaren Gestalt, als 
sogenanntes metallisches Arsenik darzustellen. Nur in 
dieser Form ist es mit so höchst cbarakleristiscben Eigen- 
schaften begabt, dass es sich mit keiner andern Substanz 
verwechseln und sich noch in unwägbaren Mengen als 
solches mit aller Gewissbeit erkennen lässt. Nur in dieser 
Form dargestellt und der Behörde vorgelegt, kann es als 
Beweis seiner Anwesenheit u. s. w. gelten. Alle anderen Ver- 
bindungsaustände und Formen, in denen es erbalten werden 
könnte, müssen als ungültig und nicht beweisend betrachtet 



werden. Diese Darstellting oder leolirung des 
seiner metalliBchen Fonn, Beibat in der kleinsten unwäg- 
baren Üeago, ist sehr leicbt und einfach. Aber die grösB- 
ten Schwierigkeiten bieten sich dar , wenn es sich , wie 
gewSfanüuh, darnm handelt, solche in einer ganzen Leiche 
verbreitete Minima von Arsenik ans dieser grossen Masse 
von organischer Materie in irgend einer Verhindungsform 
auBZUsiehen , um es aus dieser dann in den motallischon 
Zustand versetaeo zu können. 

Es ist am geeignetsten, für den Gang der chemischen 
Untersuchung drei verschiedene Fälle als möglich anzu- 
nehmen : 

1. Das Arsenik findet sich noch in Substanz als weisaea 
Arsenik in den Contentis des Magens und Darnikanals oder 
in den ausgehrochenen Massen. 

2. Ks ist innig und unsichtbar, oder aufgelöst den 
Contentis beigemischt, es ist also nicht mehr in Substanz 
wahrnehmbar, nicht mehr mcchaniauh abscheidbar. 

3. Magen und Darnikanal sind le^r, oder es konnte 
durch die Untersuchung kein Araenik darin gefunden wer- 
den, dasselbe ist schon resorbirt und in die Blutmasso oder 
in Orgaue übergegaagon. 

I. Das Arsenik findet sich noch in Substanz, es kann 
aus den Contentis u. s. w. ausgelesen, oder durch Schlämmen 
ahgeaoadert werden *). Dieser Fall ist der leichteste, es ist 
dann nur zu beweisen , duss die vorgefundene Substanz 
Arsenik ist. Dies erkennt mau, nachdem man die Körnchen 
oder Stückchen gehörig von organischer Materie befreit hat, 
an folgenden Eigenschafteu: 

1. Die Körnchen sind- farblos, meist milchweiss, sel- 
ten klar and halhdurcht<ichtig, hart, spröde. 



'] Auch doTfh käufliches mctnllischei Arsenik ( Fh'eftensiein, 
Cobiltum) kommen Vergiriungi^n vor. Man hat dann aai brauu- 
•ohwarze Theilcfaeu oder Körner lu aolileo, ilie Icicbl »In Arae- 
nik lu erkennen liad. 




2. Ein Körnchen, noch so klein , in eine schmale un- 
ten zugeachmolzene Köhre gebracht, und in dem Ende in 
der Kante einer Spirituaflamme erhitzt, verflüchtiget aieh, 
und setzt sich weiter öbeo in Gestalt eines weissen Mehia 
oder Anflugs ab, der, namentlich im SonnenacLein und mit 
der LupQ betrachtet, aus sehr glänzenden octaedrischen 
Kiy st allen bestehend e rech eint. 

3. Ein Körnchen auf eine glühende Kohle gelegt, ver- 
flüchtigt sich unter Verbreitung eines starken knoblauch- 
ähulichen Geruchs, {auf glühendem Glas oder Porzellan 
verflüchtigt es sich ohne Knoblauchgeruch , weil es dann 
nicht zu metallischem Arsenik reducitt wird). 

4. In das Ende einer sehr engen Röhre wird ein 
Körnchen gelegt und dazu einige Splitter von vorher frisch 
ausgeglühter Kohle fallen gelassen, so dass diese die Röhre 
etwa J Zoll hoch ausfüllen. Dieser Theil der Eöhre wird 
nun horizontal so in die Flamme einer Spirituslampe ge- 
halten, dass die Stelle, wo das Araenikkorn liegt, ausser- 
halb der flammet bleibt. Wenn die Kolhe glüht, wird 
auch jener Theil in die Flamme gebracht, wobei die ar- 
senige Säure bei ihrem Durchgange durch die glühende 
Kohle reducirt wird, und das metallische Arsenik sich 
oberhalb der Kohle in Gestalt eines gläuaenden, dunkel- 
metallischen, spiegeladen Ringes absetzt. Dieser metalli- 
sche Anflug kann durch gelindes Erhitzen noch weiter vor 
ia die Röhre getrieben werden. Treibt man ihn bis in den 
weitern Theil der Röhre und verflüchtigt man ihn hier hin 
und her, so oxydirt er sich wenigstens theilweise wieder 
und verwandelt sich in kleine glänzende, farblose und ver- 
Süchtigbare Krystalle von aiseniger Säure. Schneidet man 
die Röhre vor der Stelle, wo der Metallspiegel sitzt, ab, 
und erhitzt sie dann, ao erkennt man sogleich, wenn man 
die Nase darüber hält, den dem Arsenik eigenthümlichen 
Knoblauchgeruch. 

b. Diese Reduction des Arseniks zu Metall lässt sich 
eben so bequem und noch sicherer bewerkstelligen dadurch, 



das9 man ein Körnchen in ealzsänreb altigem Wasser nnter 
ErwXrmnng anflöat, nnd diese Auflüsang in dem Marsh'- 
sehen Apparale piüft , auf die Weise wie unten nfibec 
angegeben wird. 

6. Uan erhitzt ein Eörnchen mit einer etwa Bteckna- 
delkopfgrosBen Menge trocknen eBsigaauren Kali'a in einer 
kleinen unten zngeschtnolzenen Glaaröhre, wodurch sich der 
ausserordentlich stinkende, eigenthümliche Gernch dos Ka- 
kody'ls entwickeln mnss. 

7. Ein oder einige Kornchen werden in einem kleinen 
AchatmSrser nnter destülirtem Wasser fein geriehen, das 
Pulver mit dem Wasser {20—30 Tropfen) in ein kleines 
Glas geschattet, und darin so lange bis nahe znm Sieden 
erhitzt, bis sich das Pulver aufgelöst hat. Ein Theil dieser 
Auflösung wird in einer kleinen Prohirröhre mit einigen 
Tropfen einer Auflösung von neutralem salpetersaurem Sil- 
beroxyd vermischt, und dann nach einander einzelne Tro- 
pfen von sehr verdünntem kaustischen Ammoniak zugetrö- 
pfelt Hierdurch entsteht, wenn die Substanz arsenige 
Säure war, ein starker, schön gelber Niederschlag von 
arsenigaaurem Silberosyd. — - Ein anderer Theil der Lö- 
sung, mit einigen Tropfen einer klaren Lösung von Cnprnm 
ammoniacale versetzt, giebt damit einen schön gelbgrflnen 
Niederschlag von arsenigsaurem Knpferosyd. Ein dritter 
Theil der Lösung, mit einigen Tropfen Salzsäure und hier- 
auf mit dem mehrfachen Volumen Schwefelwasserstoffwas- 
sor vermischt, giebt damit einen lebhaft gelben Nieder- 
schlag von Schwof elarsonik , der sich bei Hinzumischung 
von kaustischem Ammoniak wieder klar auflöst. 

Unter allen diesen Eeactionea ist die Reduction zu 
Metall in Nr. 4. oder 5. die charakteristischste, nothweu- 
digste und allein vollkommen beweisende. Die übrigen 
sind mehr überflüssige Bestätigungen, und werden nur 
dann gemacht, wenn man hinreichendes Material zur Ver- 
fügung hat. 
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II. Arsenik ist nicht mehr in SubstaDz wahrnehmbar, 
nicht mechanisch ahscheidbu, es ist in aufgelöster Fonu 
oder überhaupt innig oad unsichtbar den CoDteatis q. a. w. 
beigemischt. In diesem schwierigeren, aber häufig vorkom- 
menden Falle ist es zunächst Aufgabe , die ganze Masse 
von organischer Materie der Contents, des Ausgehroche- 
nen, der Speisen , ja den Magen und Darmkanal selbst, 
durch sersetiende Reagentten aufKolösen und gSnzlich zu 
«erstören. Erst wenn dieses geschehen, ist es möglich, 
das Arsenik mit Sicherheit auszuscheiden. £s ist hierbei 
nothwendig . jede dieser Massen oder jedes dieser Organe 
für sich zu nehmen und für sich auf Arsenik zu prüfen, 
denn es kann bei dem Process wichtig sein zu wissen, bis 
wie weit das Arsenik in den Körper gelangt ist. 

Dieser (!)peration muaa nnerlässlich eine höchst sorgfäl- 
tige Prüfung der dabei auzowendenden Beagentien auf eine 
mögliche und nicht seilen vorkommende V er anrein igung 
durch Arsenik vorangehen, auch wenn man sie als chemisch 
rein gekauft oder selbst dargestellt hat. Vor atleu hat man 
die destillirte Schwefelsäure, die Salzsäure und das Zink 
einer solchen Prüfung zu unterwerfen. Es geschieht diess 
am zweck massigsten auf die gleich lu beschreibende Weise 
im Marsh'scheu Apparate selbst, der eben auch dadurch 
M unscbützbar ist, dass sich damit die Reinheit der ange- 
wendeten Koagentieu so leicht und so sicher controliren 
Usat. Ohne eine solche vorangegangene Prüfung dersel- 
beu, die von dem Chemiker in dem Protocolle ausführlich 
erwähnt werden innss , ist die Auffindung von Arsenik bei 
einer solchen Untersuchung als gänzlich ungültig zu be- 
trachten, denn das anfgefundeue Arsenik kann aus den 
angewandten ßeagentien abstammen. Ferner ist jia be- 
achten nnd im Protocolle anzuführen, dass die Untersnchnng 
mit Anwendung neuer, noch nicht gebrauchter Geräthschaf- 
ten nnd Gef^e ausgefühi-t worden sei. Auch ist es zu 
aller Sicherheit und Gewissonsberubignng rathsam, sie nicht 
in dem gewöhulicheu Arbeitslocal eines chemischen Laho- 
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ratoriums vorzuuebmeii. Jedenfalls muss es vor der Vor- 
nahme einer solchen UittersucbuQg grundmässig gereinigt 
werden. 

Hat man bei einer solchen UnterBuchung, nach Beoli- 
acbtung alter erforderlichen Vo r sieht amass regeln, Arseoik 
gefunden, so hat man noch daran zu denkeu, dass bb ganz 
anfilüig in den Körper gelangt sein kann; namentlich durch 
den vorhergegangenen Gebrauch gewisser Arzneimittel, »."B. 
der Antimonialia, der Phosphorpräparate, des Acidum phos- 
phoricum, Bulphuricum, muriaticum, die in Folge nachlüasi- 
ger Bereitung arsenikhaltig sein können. Selbst das bei 
einer vermutbeten Arsenik- Vergiftung als Gegengift Bnge> 
wandte Eisenoxydhydrat könnte, in Folge schlechter Be- 
reitung, arsenikhaltig gewesen sein. Auch kann das Arse- 
nik selbst als Arzneimittel und besonders als Geheimmittel 
angewandt worden sein. Bei Ausgrabungen von Leichen 

»hat man sich zu erinnern, dass die mit dem Sarg in Be- 
rührung gewesooo Erde auf einen Arsenikgehnit geprüft 
werden muss, da zuweilen der Boden, namentlich eisenhal- 
tiger, nachweisbare Mengen von Arsenik enthält und die- 
ses sich der Leiche mitgetbeilt haben kann. 

Um für die Ausziehung des Arseniks die organischen 

^ Materien zu verändern oder zu zerstören , kann man , je 
Bach ihrer Boschaffenheil, auf verscfaiedeno Weise verfahren. 
1. In breiförmige Massen, wie Contenta des Magens, 
Excremente, leitet man bis zur Sättigung Chlorgas. Das- 
selbe muss vermittelst destillirter geprüfter Schwefelsäure 
und geprüften Braunstein entwickelt und durch Hiudurch- 
loiten durch eine hohe und schmale Wasserschicht zuvor I 

gewaschen werden. Um die Wirkung zu unterstützen kann 
man die Masse zugleich erwärmen. Zuletzt, wenn sie ganz 
mit Gas gesättigt, coagulirt und gebleicht ist, erhitzt man 
zur Austreibung des überschüssigen Chlors bis nahe zum 
Sieden und filtrirt die Flüssigkeit, welche das Arsenik ent- J 

t* 'ten muss, durch smaltefreies Papier ab. M 

2. Magen und Darmkanal mit den Contontia werden I 
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in einer Porzellanschale fein zerschnitten and die ganze 
Masse dann gleichförmig unter einander gemengt, ünge* 
fähr ^ davon wird in einem reinen Glase verschlossen zn- 
rtlckgestellt , fQr den Fall das Übrige durch ein Versehen 
bei der Untersuchung verloren gehen sollte. Die Masse 
wird dann mit einer mäsig concentrirten Kalilauge über- 
gössen und damit erwärmt, bis sie sich vollständig oder 
fast vollständig aufgelöst hat. Es ist dazu nur wenig Kali 
erforderlich , daher man auch zur Vermeidung eines hin- 
dernden Überschusses die Lauge nur allmälig zumischen 
muss. Die Flüssigkeit wird hierauf mit verdünnter Schwe- 
felsäure schwach sauer gemacht und in die dadurch coaga- 
lirte Masse , wie in 1 , bis zur Sättigung Chlorgas geleitet 

3. Man übergiesst die zerschnittene Organmasse mit 
so viel reiner concentrirter Salzsäure, dass ihr Gewicht un-< 
gefähr dem Gewichte der in der ganzen Masse enthaltenen 
Substanzen, getrocknet angenommen, gleich kommt, und 
noch so viel Wasser, dass das Ganze einen dfinnen Brei 
bildet. Die Schale wird hierauf im Wasserbade erhitzt und 
unter Umrühren alle 5 Minuten ungefähr 30 Gran bleifreies 
chlorsaures Kali zu der heissen Flüssigkeit geschüttet, bis 
diese hellgelb, ganz homogen und dünn geworden ist. 
Nachdem man noch eine Zeit lang erwärmt hat, lässt man 
die Flüssigkeit erkalten, seiht sie durch ein nasses Filtmm 
von weissem, smaltefreiem Papier, wäscht den Bückstand 
auf letzterem mit heissem Wasser, bis das Ablaufende kaum 
mehr sauer reagirt, giesst alle Flüssigkeiten in eine Por- 
zellanschale zusammen und lässt sie im Wasserbade bis zu 
etwa 1 Pfund Bückstand verdunsten. 

Die auf die eine oder andere Weise erhaltene Flüssig- 
keit wird in ein cylindrisches Glas oder einen Kolben ge- 
gossen, und so lange ein langsamer Strom von gewasche- 
nem Schwefelwasserstoffgas hindurch geleitet, bis sie da- 
mit vollständig gesättigt ist. Hierdurch wird alles Arsenik 
als Schwefelarsenik niedergeschlagen. Seine Fällung wird 
bedeutend beschleunigt, wenn man die Flüssigkeit während 
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des Einleitens des Gases etwa } Sluude laug bis zu 50 bis 
60*^ erhitzt und dann unter fortwährender Einleitung wie- 
der erkalten lasst. So mit Gas gesättigt läast man sie 24 
Stunden lang verschlossen stehen. Der abgesetzte Nieder- 
schlag hat gewöhnlich, selbst bei grösserem Arsenik geh alt, 
eine schmutzige unbeBtimmte graulieh braune Farbe*). Man 
giesBt die meiste Flüssigkeit davon ab und bringt ihn auf 
ein möglichst kleines Filtrum vod smaltefreiem acbwedi* 
Bchem Papier, worauf man ilin auswäscht, Die davon ah- 

»gtlaufene Flüssigkeit wird, bevor man sie weggieast, aur 
Vorsicht mit dem Gas gesättigt wieder läogere Zeit ver- 
schlossen stehen gelassen. Ist gar kein Niederschlag ent- 
standen, so ist es zur Sicherheit gut, sie durch Abdampfen 
sehr zu conceatriren und nochmals mit Schwofelwasserstoff- 

_,j;aa zu behandeln. 

I Dieser Niederschlag enthält, auBser dem SchwefelarBenik, 
stets noch mitgefälite, schwefelhaltige organische Katerieu, 
die notiiwendig vollständig zerstört werden müssen und 
zwar am sicbersteu auf folgende Art: das Filtrum mit 
dem Niederschlag wird in einen etwas geräumigen Tiegel 
von echtem Porzellan gelegt, darin mit concentrirter Sal- 
petersäure Übergossen und so lange digerirt, bis Alles zu 
einer homogenen Masse zergangen und aufgelöst ist, Dts 
darin enthaltene freie Salpetersäure , von der man nach 
Bedarf noch mehr hinzusetzt, wird dann durch allmätigen 
Zusatz von reinem koblensaurem Natron gesättigt und die 
Masse vorsichtig aur Trockne verdunstet. Wichtig ist es 
nun, dass Bie den gehörigen Überschuss an salpetersaurem 
Natron enthalte, was leiciit zu erreichen ist. Sie wird nun 
über der grossen Spirituslampe allmälig vreiter erhitzt bis 
zum Schmelzen des Salzes. Zuerst bräunt und schwärst sie 



i einer Blei-, Kupfer-, Qut'cksilber- oder Antlr 
giftuag würde er auch diese Metalle enthalten , dadurc 
dunkler gefäibl sein und eine besondere Anfsuchnag dieser Me~ 
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sieh und dmim wird sie ohne Verpuffang ganz rahig, voll- 
kommen farblos und schmilst za einem klaren farblosen 
Liqoidam. Alle organische Materie ist nun vollständig ver- 
brannt, alles Arsenik in arseniksanres Natron verwandelt 

Anf die erstarrte and erkaltete Salzmasse in dem Tie- 
gel wird nan allmälig concentrirte reine Schwefelsäore ge- 
tropft and damit zaletzt so lange gelinde erwärmt, bis nach 
HinznfÜgang von fiberschüssiger Säare, alle Salpetersäore 
and salpetrige Säore vollständig aasgetrieben sind and 
die Masse in saares schwefelsaares Natron verwandelt ist. 
Hätte man znr nrsprfinglichen Oxydation des Schwefel- 
wasserstoff-Niederschlags salzsänrehaltige Salpetersäare an- 
gewandt, so könnte sich jetzt flüchtiges Chlorarsenik bilden 
and dadarch ein Verlast an Arsenik entstehen. Man mnss 
sich also anch in dieser Hinsicht von der Reinheit der Sal- 
petersäare and des kohlensaaren Natrons fiberzengt haben. 

Die saare Salzmasse wird nun in dem Tiegel selbst in 
der kleinsten erforderlichen Menge heissen Wassers aufge- 
löst and diese Auflösung dann in den Mars haschen Appa- 
rat gegeben. 

4. Die organische Masse sammt aller Flüssigkeit wird 
in eine geräumige tubulirte Betorte gefüllt and ungefähr 
ein gleiches Grewicht Steinsalz oder geschmolzenes Kochsalz 
in kleinen Stücken hinzugefugt. Die Betorte mündet in 
eine tubulirte Vorlage mit Ableitungsrohr, welches in Was- 
ser taucht Dann wird durch eine in den Tubulus der 
Betorte eingesetzte Eing^ussröhre allmälig concentrirte, ge- 
prüfte Schwefelsäure zu der Masse fliessen gelassen, in hin- 
reichender Menge um alles Chlomatrium zu zersetzen. 
Wenn die Entwickelung von Chlorwasserstoffsäure und das 
Aufschäumen aufgehört hat, erhitzt man die Masse zum 
Sieden unter guter Abkühlung der Vorlage. Hierbei de- 
stillirt alles Arsenik mit Salzsäure als Chlorarsenik über, 
besonders zuletzt, in dem Maasse wie die Masse concen- 
trirter wird, daher man auch die Destillation lange fortsetzen 
muss. Das Arsenik wird selbst in Chlorarsenik verwandelt, 




wenn es in der Mause ali Schwefelarsenik enthalten »t. 
Das Destillat kann dann unmittelbar in den Marsh 'sehen 
Apparat gegeben werden. Sicberer aber ist es, wegen 
mögticherveiso mit übergegangener organiecLer Materie, das 
Arsenik durch ächwefelwassorstofF daraus zu fallen tind 
dann wie oben wieder zu behandeln. Eben so kann man 
aus dem vorgeschlagenen, mit Salzsäure gesHttigten Wasser 
einen, bis dahin gegangenen kleinen Ariienikgehalt durch 
ScbwefelwasaerstoSgas lallen. — Dieses Verfahren scheint 
das eini'achste und eicherate zu sein, zumai das Arsenik 
auch als Chlorarsenik übergeht, wenn man die Masse, statt 
mit Salz und Schwefelsäure, unmittelbar mit concentrirter 
Salzsäure destillirt. 

Der Marsb'scbe Apparat hat folgende einfache Einrieb - 




tnng: a ist eine zweihalsige Flasche von 
einer Grösse, dass sie ^, büchstens 1 Pfund 
Wasser fasst. In die beiden liälse wer- 
den durchbohrte , neue Korke luftdicht 
eiugepassl. Durch den einen ist luftdicht 
die Eingussröhro b eingesteckt, durch den 
andern die gebogene Göhre c, die b 
2U einer zollwQJten Kugel erweitert 
r Ansammlung der aufgespritzten Flüssigkeits- 
von da durch das in der Flasche befindliche, 
schief abgeschnittene Knde der Eöbre wieder zu rück tropfen. 
Das andere Ende dieser Kühre ist vermittelst eines Korkes 
mit dem etwa 6 Zoll langen Rohr d verbunden, welches, 
zur Zurückhaltung der Feuchtigkeit, mit kleinen Stückchen 

Ivon geschmolzenem, reinem, puiverfreiem Cblorcalcium ge- 
füllt ist. In das entgegengesetzte Ende des Rohrs d ist 
eine 12 Zoll lange, höchstens 1 Linie weite Röhre e von 
Ueifreiem Glase luftdicht eingesteckt. Sie muss etwas stark 
in Glas und am Ende etwas verengt sein. Es ist hervor- 
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zuheben, dasa Jie Eingussröhro d uiieTläaaUcIi notliweDdig 
ist. Hat man keine zweihalsige Flasche, so setzt man auf 
eine einhabige einen doppelt durchbohrten Kork. 

In die Flasche werden einige Unzen zerkleinertes Zink 
gegeben und dieselbe halb mit destülirtem Wasser gefüllt, 
der Apparat dann zusammengesetzt, und dorcb die Tricliter- 
röhre b in kleinen Äntheilen conceotcirte deatülirte Schwefel- 
säure gegossen nach nnd nach, so dass sich die Masse 
nicht KU stark erhitzt, weil sich sonst Schwefel Wasserstoff 
bilden kann. Man laust die Eutwickelung von Wasserstoff- 
gas fortfahren, bis man glaubt, dasa ans dem Apparat alle 
Luft ausgetrieben nnd derselbe bloss mit Wasserstoffgas 
erfüllt ist. Alsdann erhitzt man vermittelst einer Spiritua- 
larope mit doppeltem Luftzuge bei e die enge Ableitungs- 
rohre wenigstens ^ Stunde lang bis zum Glühen, indem 
■ man unter bisweiligem Nachgiesaen von Säure die Gasent- 
wickelung beständig unterhält. Hiermit wird zunächst nur 
die Prüfung der Säure und des Zinks auf einen möglichen 
Araenikgehalt bezweckt. Sind diese rein, so kommt an 
der glühenden Stelle e nichts zum Vorschein. Waren sie 
arsenikhaltig , so bildet sich hier ein Ketailspiegel , und 
Säure und Zink sind nicht anwendbar, nnd auch der Ap- 
parat muaa dann sorgfältig gereinigt oder am besten mit 
einem anderen, neuen vertauscht werden. In einem ahn- 
liehen Apparat prüft man auf dieselbe Weise die Salzsäure, 
das chlorsaure Kali , nachdem mau es durch Schmelzen 
vollständig in Chlorkalium verwandelt hat , den Salpeter 
nnd das Kalihydrat (für den 3teu Fall), nachdem sie mit 
Seh wefe! säure in schwefelsaure Salze verwandelt worden 
sind. Von allen diesen Substanzen muss man nicht zu 
kleine Mengen der Prüfung unterwerfen, sondern von jeder 
wenigstens 1 Unae. 

Hat man so die Reagentiea geprüft, und die Gewisssns- 
beruhigung erlangt, dass sie absolut arsenikfrci sind, so 
schreitet man zur eigentlichen Untersuchung. Man giesst 
durch die TrichterrShre b in den mit Wasserstoffgas 
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Seffillten und WasaeratoEFgas entwickelnden Apparat, wäh- 
rend ecfaon die Röhre e an diestir Stelle glüht, die 
zu prüfende Flüssigkeit, die daa Arsenik enthalten mnss, 
welches in der Leiclie gewesen sein kann. Durch die 
Bohre b giesst man, damit von der Flüauigkeit nichts darin 
bleibe , zum Nachspülen etwa eben so viel reines Wasser 
nach, indem mau darauf achtet, keine Luft mit einzu- 
gieasen. Enthalt sie Arsenik, so sieht man bald in der 
Bohre e jenseits der glühenden Stelle einen dunkeln, nu- 
fönglich bräunlichen, nachher spiegelnden Auflug entstehen, 
der nach und nach zunimmt,, und bei grüsseron Mengen 
von Arsenik alJmKlig einen undurchsichtigen Metallspiegel 
« bildet. Unterdessen zündet man zu gleicher Zelt das aus e 
ansströmende Wassersloff^as an, und hält gegen die nicht 
zu schwache Flamme eine Schale von weissem ächten Por- 
zellan, auf dem dann ebenfalls schwarze oder bräunliche, 
metaUgläuKeude Flecke von Arsenik entstehen, von denen 
man oft eine sehr grosse Anzahl hervorbringeo kann. Denn 
wenn nicht eine sehr lange Steile der Röhre glühend er- 
halten wird, so entgeht mehr oder weniger Arsenik -Was- 
serstofigas der Zersetzung, und bildet dann auf die ange- 
gebene Weise jene Flecken. Hierzu darf man nicht un- 
ächtea Porzellan (Steingut oder Fajenae) anwenden, weil 
dessen Glasur bleihaltig ist und auf dieser durch Reduction 
von Bleioxyd dunkle Flecken enlstehen könnten, ohne dass 
Arsenik da wäre. Hat man es mit grösseren Mengen von 
Arsenik zu tbun, wodurch man sehr viele solcher Flecken 
von dick abgelageriem Arsenik erhalten würde,- so können 
diese allein schon beweisend sein, da man mit ihnen die 
oben angegebenen entscheidenden Re actio neu hervorb ringe u 
kann, nachdem man sie durch Benetznng mit einem Tropfen 
Satpetersäure aufgelöst und bei sehr gelinder Wärme die 
meiste Säure davon abgedunstet hat. Allein aind nur Spu- 
von Arsenik vorhanden , so werden sie so schwach, 
ihre ffatur unsicher bleiben kann. Vollkommen be- 
weisend ist nur die Entstehung eines Metalispiegels in der 



glühenden Efihre selbst , der die Eigenschaft haben maes, 
sich beim vorBichtigen und gelinden Erhitzen der 'Stelle, 
wo er sitzt , wieder zu verflüchtigen , an einen kälteren 
Theil wieder abzusetzen und dabei dem ausati-ömenden Gas 
den eigenthtimlichen Knoblanchgeruch zu etlheüen. 

Wenn der Arsenikspiegel nicht mehr zunimmt und die 
Flamme Flecken zu bilden aufhört, so unterbricht man die 
Operation. Ganz zweckmässig ist ea dann, die Röhre e, 
so lange sie noch glühend und erweicht ist, mit der Hand 
dünn auszuziehen und an der glühenden Stelle abzuschmel- 
zen, wodurch man also den Metallspiegel in einer Eohre 
eingeschmolzen erhält, die man auch an den) andern Ende 
zuschmelzen und so der Behörde vorlegen kann. 

Hat man Ursache, die Gegenwart einer grüssern Menge 
von Arsenik zu vermuthen , so ist es gnt, nicht die ganze 
Menge der zu prüfenden Flüssigkeit auf einmal zu nehmen, 
sondern getheilt in mehrere Portionen, und ein viel länge- 
res Rohr e anzuwenden, damit man an mehreren Stellen 
desselben Arsenik - Spiegel hervorbringen kann. Mittelst 
einer Feile wird dann die Röhre in so viele Stücke zer- 
schnitten, als sie Spiegel enthält. Das mit dem characte- 
ristischsten wird an beiden Enden zugeschmolzen, um zu 
den Acten gelegt zu werden; mit den übrigen werden die 
S. 216 angegebenen Proben gemacht, worunter namentlich 
die leichte Verfiüchttgbarkeit und der Knoblauchgerach 
characteriatisch und entscheidend sind. 

Kommt bei dieser Marsh'suhen Probe in der Röhre, 
seibat nacli einstündigem Glühen, kein Anflug oder Spiegel 
zum Vorschein, und hat man mit der Gasflamme keine 
Spur von Flecken erhalten, so ist die Abwesenheit des Ar- 
aeniks erwiesen, vorausgesetzt, dass man die vorbereitende 
Unterauchung richtig vorgenommen, und das Arsenik nicht 
durch Ungeiibtheit und Ungeschicklichkeit verloren hat. 

Bei dieaer Marsh 'sehen Probe ist es nun ein sehr 
wichtiger Umstand, dass auch das Antimon als Antimon- 
Dsyd oder Antimonsäure, oder überhaupt in aufgelöster oder 
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Salz -Form, unter denselbeo Umständen wie das Arsenik, 
ein AntimoDwaSHGrstofigas bildet , welches beim Erhitzen 
einen ganz ähnlichen Metallspiegel und beim Verbrennen 
auf Porzellan ganz ähnliche Flecken bildet. Dieser Um- 
stand erfordert um so mehr die grQBste Berücksiclitigung, 
als sehr häufig Antimonprä parate , namentlicli Tartarus sti- 
biatuB, als innere Mcdicamente gegeben werden, bei jener 
Probe also arsenikähnliche MetaJlspiegel erhalten werden 
könnten, die in der Thnt nicht von Arsenik, sondern von 
'Antimon herrührten. Andrerseits hat man daran zu den- 
ken, dasB das käufliche Arsenik, wie es zu Verbrechen 
dient, häufig Antimon enthält, 

Ist die Alternative, ob ein so erhaltener Metallspiegel 
von Arsenik oder von Antimon herrührt, so ist die Frag« 
leicht und sicher zn entscheiden. Das Arsenik gibt sich 
durch die angegebenen Eigenschaften leicht zu erkennen, 
das Antimon aber unterscheidet sich sehr wesentlich davon. 
Der Spiegel von Antimon ist beller von Farbe, glänzender, 
die Pleckeu von Antimon dagegen sind schwärzer, oft mit 
einem Stich in's Blauliche. Das Antimon ist lange nicht 
so flüchtig, wie das Arsenik, und wiewohl sich der Spiegel 
in dem Wasserstoffgas ström von einer Stelle zur andern 
snblimiren lässt, so gebort dazu doch eine ungleich stHrkera 
Hitze. Und dabei zeigt sieh der wesentliche Unterschied, 
dass der Antimon Spiegel, bevor er eicb verflüchtigt, an dem 
Rande zu kleinen, glänzenden, wenigstens mit der Lupe 
erkennbaren Kügelcben schmilzt, was der Arscnikspiegel 
durchaus nicht tbnt. Die entscheidendste Verschiedenheit 
besteht aber darin, dass sich das Arsenik mit Knoblaucb- 
geruch , das Antimon durchaus obno Geruch verflüchtigt. 
Erhitzt man die Stelle der Röhre, wo der Spiegel sitzt, 
während noch Wasserstoff bindm-chströmt, so bekommt das 
: der Mündung ausströmende Gas einen starken Knob' 
lanchgeruch, wenn der Spiegel Arsenik ist, es bleibt aber 
gerachtos, wenn er Antimon ist, Ausserdem kann man zur 
Unterscheidung noch folgende Eeactionen anwenden; 



Die Flecken voa Arsenik aof Porzellan verschwinden 
beim Betupfen mit einer concentrlrten nnd alkaliBchen Lö- 
sung von untere hl origsaurem Natron; die von Antimon ver- 
ändern sich dadurch nicht. Besländen sie aber aus Arse- 
nik und Antimon und betrüge der Gebalt an letzl^erem 
5 Proceut und darnnter, so würden sie ebenfaÜB ganz ver- 
schwinden. Flecken oder Spiegel von Arsenik , mit einem 
Tropfen Salpetersäure benetzt nnd erwärmt, verschwinden, 
sie lösen sieb darin klar auf. Fügt man nun einen Tro- 
pfen Salpetersäure Silberlöanng hinzu, und hält alsdann 
dicht über die Stelle, ohne sie zu berühren, einen mit kau- 
stischem Ammoniak benetzten Glasstab, so f^rbt sich der 
Tropfen gelb, indem sich darin ein Niederschlag von arse- 
nigsaiirem Silherosyd bildet. Bisweilen, wenn die Sänra 
sehr stark und heiss angewandt war, wird der Niederschlag 
bräunlicbrptb von gebildetem arseniksaurem Silberoxjd. 
Diese characteristische Farbe entsteht stets bei Arsenikfle- 
cken, wenn man sie dadurch verschwinden liess, dasa man 
die Porzellaufläche über ein Gefäss mit Chlorkalklbsung 
und etwas Schwefelsäure gedeckt hatte. 

Flecken und Spiegel von Antimon verschwinden zwar 
ebenfalls durch Salpetersäure, aber das Antimon wird da- 
durch nicht aufgelöst, sondern nur in weisses Oxyd ver- 
wandelt, und dieses gibt mit der Silberlüsnng keine Beac- 
tion. In einem Gemische von einem Tropfen Salpetersäure 
und einem Tröpfen Salzsäure löst sich das Antimon auf. 
Dunstet man vorsichtig die meiste überschüssige Säure ab, 
und tropft dann auf die Stelle Schwefel wasserst offwaaser, 
so entsteht ein feuerrother Niederschlag von Schwefelanti- 
mOD. Wäre es Arsenik gewesen, so würde dadurch ein 
citrongelber Niederschlag entstehen. 

Benetzt man solche Flecken mit Schwefolammonium 
und verdunstet bei sehr gelinder Wärme, so werden die 
von Arsenik gelb, die von Antimon orange. Durch Salz- 
säure werden die gelben Schwefelarsenik-Flecken nicht ver- 



ändert, die tod Schwefelantimon verschwiDden boim Er- 
wärmen damit. 

Leitet man durch die Glasröbre, worin eich ein Metall- 
spiegel beüiidet , Scliwefelwasserstofigas , und erbitzt dabei 
eratoren, eo verwandelt er aicli in Scbwefelmetall. War 
et Antimon, so entstellt schwarzes oder theilweiae oran- 
gerothes Schwefelantimon; war er Arsenik, bo entsteht 
gelbes Schwefelarsenik. Beide Verbindungen sind aber 
nicht allein durch ihre ungleiche Farbe, sondern auch durch 
ihre ungleiche riüchtigkeit von einander verschieden, in- 
dem das Schwefelarsenik viel flüchtiger ist. 

Ferner können Antimon und Arseöifcj als Schwefelver- 
bindungen gelUlJt, auf die pag. 73 angegebene Art durch 
Cyankalium getrennt werden. 

Ausserdem könnte auch ein Antimongehalt schon bei 
der S. 221 beschriebenen Oxydation des Sc hwefel wasser- 
st off- Niederach laga entdeckt werden. Denn würde man die 
geschmolüne Masse vor der Behandlung mit Schwefelsäure 
in Wasser auflösen, ao würde ein Antimongehalt als anti- 
monsaures Natron ungelöst zurückbleiben. Auch kann man 
durch den SchwefelwasserstofT- Niederschlag concentrirtea 
kohlensaures Ammoniak fliessen lassen, das man wiederholt 
zurückgiesst , wodurch das Schwefelarsenik aufgelöst, das 
Schwefelantimon ungelöst bleibt. Hat man viel von die- 

1 Niederschlag, so kann man einen Theil in Königswas- 

lüsen, die Lösung zur Keduction der Araeniksanre zu 
arseniger Säure mit schwefliger Säure behandeln, damit 
durch Abdampfen concentriren und einen Streifen hlankea 
Kupferblech hineinstellen und erwärmen, Arsenik und An- 
timon werden dadurch redncirt und überkleiden daa Ku- 
pfer mit einem stahlfarbonen Ueberzug, der sich leicht ab- 
blättert, wenn man das Kupfer mit kaustischem Ammoniak 
erhitzt. Ea ist dann leicht zu finden mit welchem der bei- 
den Körper man zu thun hat. Sind beide vorbanden, 
trennt man sie , indem man die Substanz in einem langaa- 
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neu SlitvHL TOft WAsMvsto^Kaft iiiiiWfclif sfuLct , woc 
aÜM AwwiBi sfanblimiTt werdn ksaa. 

AneuUuütig«« Waasentofiigas, dtudi eine LSsnng von 
ulpetenwmm Silberoxyd in täaen LielBg*scIien Kogelrobr 
languiB Reitet, bildet, nstes FWcmg tob metAlÜBchem 
Silber, uEeni^ SXnre. die in der Flüssigkeit teicbt nacl- 
zuweisen bt. AntimOEivassentoffgfts bildet in der SilberlB- 
song «nen NiederscbUg von AotimonsilbeT. I/eitet man 
ein ans dem Ifaisk'scten Apparat sieli entwickelndes Gas, 
welebes Englekb Arsenik - and Antimomwassersoffgxs ent- 
hält, durch die gilberi&rang , so BcUSgt sieh ein Gemenge 
Ton Antimonsilber mit meuIUscbem Silber nieder. Kocbt 
man da&selbe, nach dem Answaschen mit heisrem. Wasser, 
mit einer concentrirten Lössng tob Weinslare, so wird das 
AntimoD sn^elSst, nad ist dum tächt oachweisbar dardi 
Schirefetwass«r«tefll Salnlnr« «firde ragleäeh etvas Silber 
auflösen. (Siehe tmtb S. 70). 

m. Im Hagen and Dannkanal ist kein Arseiük ge- 
fonden worden, es ist xu rerrnnthen, dass es tfaeÜs dncdi 
Erbrechen und Stnhlguig an&geleett, theib resorbirt nnd 
in die Blotmasse und blatreicben Organe des Kürpers Aber- 
gefnlirt sei. In diesem Falle wird genan so verfabrea, wie 
in dem zweiten indem man auf dieselbe Weise die Leber, 
die>Hibt, die Lnnge, das Hetz oder die Nieren der Unter- 
snchnng unterwirft. Hat man in der Blase Harn oder im 
Dickdarm Faeces gefunden, so beginnt man mit der Unter- 
sacbung von diesen. Hau darf den Harn nicht unmittel- 
bar in den Marsh'schen Apparat nehmen, da schon we- 
gen des stärken Schäumens, das er in der Ftgssigkeit ver- 
anlasst, der Versuch auf diese Weise nicht aasriihrfaar sein 
würde, sondern man mnss ihn mit Salzsänre schwach sauer 
machen, dann SchvefetwasserstoS' hindurchleilen, und dar- 
auf wie im zweiten Fall weiter verfahren. 

Die TJutersQchnngen dieser Art werden in hohem Grade 
mühsam, widerwärtig und peinlich, wenn man mit Leichen 
zu thnn bekommt, die schon seit Monaten oder Jahren be- 





grabea waren and daher in die stinkendste Fänlniss and 
Verwesnng übergegangen sind. In diesem Falle ist ea 
häufig nicht mehr möglich, die einzelnen Organe zu unter- 
scheiden und zu trennen, und man ist dann genöthigt, die 
ganze Masae der durch FäulnisB ineinander verflossenen 



oder auch 
folgt, 
die Knocbt 
darf man d 
in ein Bad 



unter gewissen localen Umständen er- 
1 vertrockneten Weich theile und selbst auch 
ler Unterfluchung zu unterwerfen. Hierbei 
jeicho nicht, nm den Gestank zu zersttiren, 
I Cblorwasser oder Chlorkalk-Losung legen, 
weil dadurch Arsenik ausgezogen und verloren gehen könnte, 
Wollte man sie mit Chlorgas desinficiren, so hätte man sich 
zu erinnern, dass zur Eiitwickclung desselben arsenikfreie 
destillirte Schwefelsäure angewendet werden müsste. Man 
trennt alle Weichtheile, namentlich die, welche die Unter- 
leibsorgaoe gewesen sein können, sorgfältig von den Kno- 
chen, und behandelt sie dann wie im zweiten Falle. 

Eine andere zweckmässige Bebandlungsweise , die na- 
mentlich dann, wenn man eine erst Monate laug begraben 
gewesene ganze Leiche zu zerstören hat, den Vorzug ver- 
dienen kann, besteht in folgendem. Verfahren : 

Die ganzen Weichtheile werden in einer grossen Schale 
von achtem Porzellan, die auf einem Sandbad BteK, mit 
massig starker, geprüfter Salpetersäure übergössen und un- 
ter Umrühren mit Hülfe von Wärme nach und nach so 
zerstört und anfgelost, dass eine gleichförmige, breiartige 
Masse entsteht. Diese wird nun mit einer concentrirteo 
Lösung von reinem Kalihydrat oder kohlensaurem KaU ge- 
sättigt, und dann derselben noch ungefähr eben so viel fein 
geriebener geprüfter Salpeter, als das Gewicht der Weich- 
theile betrug, beigemischt. Die ganze Masse wird dann un- 
ter beständigem Umrühren zur Trockne verdunstet, und 
dieselbe nun nach und nach in kleinen Anlheiien in einen 
Deueu , reinen , bis zum schwachen Glühen erhitzten hessi- 
schen Schmelztiegel eingetragen. Hierdurch wird alle or- 
ganische Materie verbrannt, nnd das Arsenik, wenn es vor- 



J 



hancIcD war, in araenifesanres Kali verwandelt. Hierbei 
es wichtig und nicht ganz leicht, die richtige Menge von 
Salpeter zu treffen. Nimmt man zu wenig, so bleibt orga- 
nische Materie unverhrannt , und es kann sich dann aas 
der kohlehaltigen Masse Arsenik verfliiclitigen ; nimmt man 
zu viel, so wird nachher die weitere Behandlung der Masse 
um so schwieriger. Am besten ist es, mit dem Gemische 
vorläufig kleine Prohen zu machen , indem man sie in ei- 
nen kleinen glühenden Tiegel wirft und beobachtet, ob die 
Masse nach der Verpuffung vollkommen weiss ist. So 
lange sie schwarz, kohlehaltig bleibt, mass mehr Salpeter 
zugemischt werden. 

Die Masse, die nun im Wesentlichen kohlensaures, sal 
petersaures nnd salpetrigsaures Kali enthält 
saures Kali enthalten kann, wird in der kleinsten erforder- 
lichen Menge siedenden Wassers aufgelöst, und diese Lö- 
sung, ohne daea man sie von dem darin suspendirlen plioe- 
phorsaaren Kalk and der Kieselerde abfiltrirt, in einei 
Porzellan schale durch allniäligen Zusatz von coDcentrirtei 
destilliner Schwefelsäure so gesättigt , dass von lelzterei 
ein kleiner Überschuss vorbanden bleibt. Hierauf 
entstandene Salzbrei so lange vorsichtig erhitzt , bis alle 
salpetrige Säure und Salpetersäure vollständig ausgetrieben 
sind. Auf diesen Umstand hat man sehr zu achten. Nach 
dem Erkalten wird die Masse mit wenigem kalten Wasser 
angerührt und die Flüssigkeit von der grossen Menge von 
gebildetem schwefelsauren Kali abgeseiht. Letzteres wird 
noch einige Mal mit kaltem Wasser gewaschen, das Wasch- 
wasser zur ersten Flüssigkeit gemischt, und diese dann wie 
oben mit Schwefelwasserstoffgas behandelt. Der Nieder- 
schlag braucht dann bloss mit Salpeteraänre oxydirt zu 
werden, mit der Vorsicht, dass man zuletzt alle Salpeter- 
säure durch Verdunsten entfernt, ehe man die Flüssigkeit 
in den Marsh'schen Apparat gibt. 

Nur in seltenen Fällen mag es der Behörde von Wich- 
tigkeit sein, die Quantität des in einer Leiche u. dgl. auf- 
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I gefimdeaeii Arseniks dem Gewichte nach kennen zn )or- 

[ nen. Eine solcbe Gewichtsbestimraung wird immer nar re- 

< lativ bleiben, da es unmög-lich ist, aus allen Theilen ei- 

I ner ganzen Leiche die gesammte Arsenik menge ausxu- 

I ziehen nnd zar Gewichtsbestimmung darzustellen. In ei- 

nem solchen Falle kann man. in die etwas längere Glttb- 
Röhre eine etwa 2 Zoll lange, ang gewickelte Spirale von 
I feinem blankem Kupferblech stecken und mit der Rühre 

' genau wägen. Man erhitzt dann die Röhre an zwei Stel- 

I len, an einer der Flasche näheren zur Bildung eines Spie- 

} gels, an dei anderen, davon entfernteren, wo das Kupfer 

I liegt j welches alles Übrige Arsenik aufnimmt und sich in 

I stahlfarbenes Arsenikkupfer verwandelt. Die Gewichtszu- 

nahme der Rühre gibt dann die Arnenikmenge an , welche 
' msn als arsenige Sänre zu berechnen hat. 



129. Verfahren bei einer Vergiftung durcii Plios|)hor. 

Vergiflangen durch Phosphor geschehen mit der Masse 
von den Phosphorzündhölzchen und mit dem zur Vertil- 
gung von Mäusen dienenden Phosphorteig, Die Anwesen- 
heit von Phosphor in einer Speise, im Inhalte dea Magens 
oder in Ausgebrochenem ist nur dann beweisbar, wenn 
noch unoxydirter Phosphor vorhanden ist. Die Anwesen- 
heit von Phospborsäure beweist nichts, da phosphoreaure 
Salze in den Nahrungsmitteln und im Thierkörper nor- 
male Bestandtbeile sind. Ist indessen phosphoiige Säure 
vorhanden, die in einem solchen Falle nur durch Oxyda 
tion von vorhanden gewesenem Phosphor entstanden sein 
kann, so läsBt sie sich dadurch nachweisen, dass mai 
verdächtige Masse in einen Marah'schen Apparat gibt, 
sie mit Zink und verdünnter Schwefelsäure Wasserstoff- 
gas entwickelt. Das Gas enthält dann Pbosphorwasser- 
stoffgas, erkennbar am Geruch und an der Eigenschaft 
des angezündeten Gases, mit weisser leuchtender Flamme 
zu brennen, die, dicht gegen eine Porzell auflache gehalten, 



besoaders aQ einem wanig hellen Ort, einen grünen Schein 
zeigt. Oieae Keactiou aeigt sich auch bei Anwesenheit von 
UDosydirtem Phosphor. 

Ein Gehalt an freiem Phosphor in einer verdächtigen 
SabstaoK verräth sich schon durch den eigenthümlichen Ge- 
ruch des Phosphors und durch die EigenBchaft der Masse 
im Dunkeln, namentlich beim Umrühren zu leuchten; fer- 
ner dadurch, das9 ein mit salpetersaurem Silber stellen- 
weise benetzter Streifen von Filtrirpapier , in einem 6e- 
^3 über der verdächtigen Maase aufgehängt, nach einiger 
Zeit, namentlich beim Erwärmen der Masse, an jenen Stel- 
len geschwärzt wird, Daaa die Schwärzung nicht von Schwe- 
felwasserstoff herrührt, erkennt man daran, dass alkalisch 
gemachte Flecken von essigsaurem Blei auf dem aufge- 
häugten Papier "icht geschwärzt werden. Zur sicheren 
entscheidenden Nachweiaung des Phosphors verfährt man 
folgendermaaen: die verdächtige Speise oder der Magen- 
inhalt wird, um sie zum Sieden erhitzen zu können, mit 
der erforderlichen Menge Wassers und etwas Schwefelsäure 
versetzt und in einen Kolben gefüllt, versehen .mit einem 
Ableitungsrohr, welches zuerst vertical aufwärts, dann ho- 
rizontal, dann vertical abwärts gebogen ist. Der abwärts 
stehende Schenkel, dessen Mündung in ein untergestelltes 
Geföss taucht, ist durch ein gewöhnliches Kühlrohr von 
Glas gesteckt. Die Masse wird zum Sieden erhitzt, und 
nun bemerkt man da, wo die Wasserdämpfe in den abge- 
kühlten Schenkel des Rohrs treten, im Dunkeln fortdauernd 
das deutlichste Leuchten, gewöhnlich einen leuchtenden Hing. 
Von einer Masse, die nur 5(f'[ni Phosphor enthält, geht seihst 
so viel Phosphor in kleinen Kügelchon über, dass der zehnte 
Theil davon hinreichend ist , ihn sicher als Phosphor zu 
cbaracteriairen. 

Göltiugei, 

Dnick der Dielvrichsdien Uiii*.-Di]ch<!mc!ifrei. 
(W. Fr. Kueslner.) 
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